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RAPPORT D'EXAMEN 
PRELIMINAIRE INTERNATIONAL 



Demande intemationale PCT/I B96/0 1171 



1. Base du rapport 

1 Ce rapport a ete redige sur la base des elements ci-apres {les feuilles de remplacement qui ont ete remises a 
i'office recepteur en reponse a une invitation faite conformement a I'article 14 sont considerees, dans le present 
rapport, comme "initfalement deposees" et ne sont pas jointes en annexe au rapport puisqu'elies ne conttennent 
pas de modifications.) : 



Description, pages: 



2a. 10. 14 



1-9,11-13 



re9ue(s) le 



version initiale 



08/12/1998 avec lettre du 



30/11/1998 



Revendications, N : 

1 -14 re9ue(s) le 



08/12/1998 avec lettre du 



30/11/1998 



Dessins, feuilles: 

1/3 

2/3,3/3 



re9ue{s) le 
version initiale 



08/1 2/1 998 avec lettre du 



30/11/1998 



2. Les modifications ont entraine I'annulation : 

□ de la description, pages : 

□ des revendications, n^^ ; 

□ des dessins, feuilles : 

3, □ Le present rapport a ete formule abstraction faite (de certaines) des modifications, qui ont ete conside 

comme allant au-dela de I'expose de ('invention tel qu'il a ete depose, comme il est indique ci-apres 
(regie 70.2(c)) : 



4. Observations complementaires, le cas echeant 
voir feuille separee 
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V. Declaration motivee selon raiiicle 35(2) quant a la nouveaute, I'activite inventive et la possibilite 
d'applicatlon industrielle; citations et explications a I'appui de cette declaration 

1. Declaration 

Nouveaute Oui : Revendlcations 1-14 

Non : Revendications 

Activite inventive Oui: Revendications 1-14 

Non : Revendications 

Possibilite d'application industrielle Oui : Revendications 1-14 

Non : Revendications 



voir feuilte separee 



RAPPORT D'EXAMEN Demande intemationale n° PCT/IB96/01 1 71 
PRELIMINAIRE INTERNATIONAL - FEUILLE SEPAREE 



Point I: 



Les modifications introduites avec la lettre du 30.1 1 .98 conduisent a etendre 
I'objet de la demande au- dela du contenu de la demande telle qu'elle a ete de- 
posee. Elles vont par consequent a I'encontre des dispositions de I'article 34(2)(b) 
PCT. 

Les modifications concernees se trouvent dans toutes les revendications et les 
objections soulevees resultent, en majeure partie, du fait qu'un langage different 
est utilise dans les nouvelles revendications et dans la demande telle que 
deposee a I'origine. Afin de surmonter cette objection, le langage des 
revendications devrait etre adapte au langage utilise dans la demande telle que 
deposee a I'origine. 

Un exemple d'une modification concernee est la phrase introduite a la fin de la 
revendication 1, "..en vue de preparer une boisson ....dans le temps en cas de 
stockage.", qu'on ne peut pas trouver dans la demande telle qu'elle a ete 
deposee. D'autres exemples sont le remplacement de la phrase "boisson 
fermentee, a base de mout de biere" par "boisson fermentee du type biere" 
(revendications 1 ,1 3 et 14) et la phrase "..pour ralentir la vitesse de sedimentatior 
du trouble au froid reversible et maintenir ledit trouble au froid en suspension" 
(revendication 5). 



Point V: 



En consideration du point I, ci-dessus. I'objet des revendications 1 a 14 semble 
etre nouveau et inventif (Articles 33(2) et 33(3) PCT). 

En fait, rien dans les documents cites dans le rapport de recherche internationale 
ne decrit ni ne suggere I'utilisation d'un polysaccharide en vue de la stabilisation 
des troubles de boissons fermentee a base de mout de biere, ou une boisson 



On connait, d'apres le - WO 96/04363, un 
procede pour ameliorer la stabilite de la mousse 
produite par certaines boissons telles que de la biere, 
consistant a ajouter une ou plusieurs pectines pendant 
ou apres le processus de preparation d'une telle 
b o i s s o n . 

On salt egalement que d'autres 

polysaccharides presentent la meme propriete, par 
exemple des gommes ou des amidons modifies ou des 
derives de cellulose. 

On salt egalement que le fait d' ajouter un 
carraghenane dans un mout chaud stimule la coagulation 
des proteines solubles contenues dans ce m.out ec 
facilite la sedimentation de ces proteines et done la 
clarification de la biere. 



10 

La pectine utilisee est le produit disponible commercialement sous la 
denomination Pectine E4UGaupres de la societe Sanofi, France. 

Les deux echantillons A et B sont places dans des tubes gradues de 

500 mL 

La qualite du trouble des deux mouts est evaluee de la fa^on suivante. 
Le volume de decantation de la cassure proteique contenant les fractions 
proteiques coagulees et ayant precipite est mesure. 

Cette methode d evaluation du trouble du mout est notamment decrite 
dans la publication "Bieres et Coolers", Paris, 1991, p 130. 

En se referant maintenant a la figure 1, il apparalt que la formation de 
la cassure proteique de Techantillon B (courbe C2) est ralentie, en comparaison 
avec celle de rechantillon A (courbe CI). 

Une cassure proteique rapide et elevee correspondant a un trouble 
remanent faible, la pectine agit done comme un facteur inhibant et diminuant la 
cassure proteique, et par consequent comme un facteur augmentant la qualite du 
trouble dans la biere. 

Ceci est clairement demontre a la figure 2, montrant I'effet de la 
concentration en pectine E^no ajoutee dans le mout chaud sur la formation de 
trouble a 20°C dans le mout refroidi et centrifuge. 

Les resultats indiques a la figure 2 sont obtenus de la mamere 

suivante : 

Le mout chaud (lOO'^C) est preleve en fm d'etape de cuisson et divise 

douce pendant 5 min, les echantillons de mout sont refroidis a 20^C et centnfuges 
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Annexe 



Tableau 1 



Duree de 
stockage a 0°C 


Biere temoin 
sans produit 
d'addition 


Produit 
d'addition 1 


Produit 
d'addition 2 


Produit 
d'addition 3 


T (=C) 


2 


20 


2 


20 


2 


20 


2 


20 


7 jours 


0,310 


0,037 


0,527 


0,029 


0,521 


0,099 


0,484 


0,020 


14 jours 


0,102 


0,029 


0,416 


0,057 


0,352 


0,096 


0,241 


0,019 


21 jours 


0,083 


0,038 


0,377 


0,037 


0,285 


0,084 


0,165 


0,020 


28 jours 


0,052 


0,027 


0,161 


0,016 


0,242 


0,074 


0,097 


0,020 



Produit d'addition 1 : Gomme acacia, disponible commercialement 
aupres de la societe Janssen Pharmaceuticals, Belgique, a une dose de 1000 mz^ 
de biere. 

Produit d'addition 2 : cairaghenane e^-o^ j disponible 

commercialement aupres de la societe Sanofi, France, a une dose de 10 mzT de 
biere. 

Produit d'addition 3 : pectine ^-^0 (puxete 70 a 80%), disponible 
commercialement aupres de la societe Sanofi, France, a une dose de 100 mg'l de 
biere. 



RE VEND I CAT I ON S 

1 - Uriiisation, dans un mout de biere ou 
dans une boisson fernientee prepares -a partir dudit mout 

5 de biere, d'au moins un polysaccharide au moms 

faibiement soluble dans I'eau, caracterisee en ce qu'on 
utilise ou bien un polysaccharide capable de former des 
complexes avec des fractions proteiques dudit mout du 
de ladite boisson, afm d'inhiber la coagulation et la 

10 precipitation des proteines, ou bien un polysaccharide 

capable de former une suspension dans ledit m.out ou 
ladite boisson, en vue de preparer une boisson 
fermentee du type biere presentant un trouble permanent 
a la temperature ordinaire et/ou un trouble au fro id 

15 reversible ayant respect ivement des caracterist iques 

predeterminees en matiere d'intensite et de persistan^e 
dans le temps en cas de stockage. 

2 - Utilisation selon la revendicat ion 1, 
::aracterisee en ce que le polysaccharide est choisi 

20 parmii les derives d'am.idon, notamment parmi les amidons 

modifies E1404 a E1450. 

3 - Utilisation selon la revendicat ion 1 , 
caracterisee en ce que le polysaccharide est choisi 
parmi les pectines du type E440 ou parmi leurs derives. 

4 - Utilisation selon la re vendica t i cn o, 
caracterisee en ce que la pectine est mtroduite cans 
le mout chaud en vue de creer un trouble permanent. 

5 - Utilisation selon la revendicat ion 3 ou 
4 , caracterisee en ce que la pectine est introduite 

30 dans la biere finie pour ralentir la vitesse de 

sedimentation du trouble au froid reversible et 




f 



environ 500 rr.g/i, de preference de I'ordre de 100 ir.g/l 
environ a 300 mg/1 environ. 

7 - Utilisation selon la revendicat i sn 1, 
caracterisee en ce que le polysaccharide est ch^isi 

5 parmi les car raghenanes du type E407 et est mtroduit 

dans la biere finie pour former un trouble permanent et 
stabiliser le trouble au froid. 

8 - Utilisation selon la revendica t i : n 8, 
caracterisee en ce que le car raghenane , fortement 

10 reactif, est ajoute a une dose d'au morns 5 m.g/1 

environ et de preference de 1 * ordre de 10 mg/1 environ. 

9 - Utilisation selon la revendicat icn 1, 
caracterisee en ce que le polysaccharide est choisi 
parmi les gommes, par exemple parmti les gorrir.es £400, 

15 E401, E402, E403, E404, E405, E413, E415, E416, ou la 

gomjne acacia, et est introduit de preference dans la 
biere fmie pour stabiliser et maintenir en suspension 
le trouble au froid reversible. 

10 - Utilisation selon la revendicat ion 5, 
20 caracterisee en ce que la gomme, par exemple la gomme 

acacia, faiblement reactive, est ajoutee a une dose de 
I'ordre de 1.000 mg/1 environ. 

11 - Utilisation selon 1 ' une quelconque des 
revendications precedentes, caracterisee en ce que le 

25 polysaccharide est anoute a une dose comiprise entre 

environ 5mg/l et environ 2000 mg/'l de mour cu de biere, 
avantageusem.ent entre environ 10 m.g/1 et environ 10. 'C 
mg/1, de preference entre environ 50 mg/1 et 500 mg/1, 
la dose a utiliser variant en proportion inverse du 

30 degre de reactivite et du degre de purete du 

polysaccharide, et dependant du moment auquel est m,is 




maniere a creer des particules proteiques ayant un 
dia.^etre mo yen d ' environ 0,3 pm. 

13 - Procede de preparation d ' une bcisscn 
fermentee du type biere a partir d ' un mour de biere, 

5 caracterise en ce qu'il comprend une etape ronstituee 

par une utilisation selon 1 ' une quelconque des 
revendications precedent es . 

14 - Bo is son f ermentee du type biere preparee 
a partir d'un mout de biere, caracterisee en ce qu'elle 

10 a ete preparee par la mise en ceuvre du procede selon la 

revendica t ion 13 . 
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BOISSON FERiMENTEE A BASE DE MOUT DE BIERE, SON 
PROCEDE DE PREPARATION 

La presente invention se rapporte a une boisson fermentee a base de 
mout de biere. 

Elle se rapporte egalement a un procede de preparation d'une boisson 
fermentee a base de mout de biere. 
5 Elie conceme enfm une utilisation de composes en vue de 

I'amelioration de certaines des qualites de boissons fenmentees. 

Generalement, la preparation d'une biere de type Pils met en oeuvre 
une serie d'etapes destinees a obtenir une biere la plus limpide possible. Ces 
10 uifferentes eiapes comprennent notamment une precipitation, une adsorption, une 
centrifugation at une filtration du mout de biere. Les bieres de type Pils sont alors 
considerees comme etant colloidalement stables lorsqu'elles ne developpent plus 
aucun trouble a la fm de leur cycle de preparation et au cours de leur conservation. 

15 A I'oppose des bieres de ty^pe Pils, certaines bieres speciales, pour 

plaire au consommateur, ont comme caracteristique principale de presenter au 
moment de leur consommation, un trouble plus ou moins important et durable qui 
leur donne un aspect de biere non filtree et leur confere un caractere artisanal et 
naturel. 

20 

Dans ce type de bieres, le trouble est generalement du a la presence de 
levures, de particules en suspension, principalement des proteines, pouvant 
presenter des tailles et des compositions tres differentes. En effet, la fraction 
principale de la suspension depend du procede de preparation et des conditions de 
25 conservation de la biere fmie, notamment de la duree prealable de la decantation et 
de la temperature a laquelle elle a ete realisee. 

^- ;ii;\u;cincnL c\\ lonciion u^' i.i ic::ii^cr\iii:: c. 

30 
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Le premier type correspond aux troubles dits irreversibles qui 
subsistent apres rechauffement de la biere a une temperature de Tordre de 15°C. 
Les principales particules rencontrees dans les troubles irreversibles sent 
notamment les le\aires, les particules de proteines ou d'amidon, les cristaux 
d'oxalate. 

Le second type correspond aux troubles dits reversibles qui se forment 
lors du refroidissement de la biere a la temperature de consommation, 
generalement inferieure a environ 12°C, et qui disparaissent totalement ou 
partiellement avec le rechauffement de la biere. Le trouble reversible est 
principalement constitue de proteines et de polyphenols. 

Apres la preparation, la plupart des troubles rencontres dans les bieres 
tendent a sedimenter au cours de la conservation, en dormant fmalement une biere 
plus ou moins clarifiee ainsi qu'un depot. 

Ce depot peut etre re-suspendu par agitation au moment de servir la 
biere, afm d'obtenir a nouveau une boisson presentant un trouble suffisant. 

On con9oit cependant aisement qu'une telle fafon d'operer n'est pas 
systematiquement observee par le consommateur, 

II est par consequent important pour le brasseur de pouvoir offrir une 
boisson presentant un trouble de bonne qualite et susceptible de persister, au 
moins le temps de sa consommation, sans necessite pour le consommateur d'une 
operation particuliere. 

L'invention a pour but de repondre en grande partie a ce but en 
proposant une nouvelle boisson fermentee a base de mout de biere presentant un 
trouble ameliore. 
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Un premier objet de la presente invention est de foumir une boisson 
fermentee a base de mout de biere dont la stabilite des troubles est amelioree. 

Un autre objet de la presente invention conceme un procede de 
5 preparation d'une boisson fermentee a base de mout de biere possedant un trouble 
a persistance amelioree. 

Un autre objet de la presente invention conceme Tutilisation de 
composes particuliers en \TLe de la stabilisation des troubles de boissons 
iO fermentees a base de mout de biere. 

La boisson fermentee selon I'invention, a base de mout de biere, se 
caracterise en ce qu'elle comprend un produit d'addition, naturel ou synthetique, 
capable de former des complexes au moins temporairement stables avec des 
1 5 fractions proteiques dudit mout ou de ladite boisson ou de former une suspension 
au moins temporairement stable dans ledit mout ou ladite boisson, ledit produit 
d'addition etant present dans ladite boisson fermentee, au moins lors de sa 
preparation, a une dose suffisante pour obtenir un trouble satisfaisant dans la 
boisson finie. 

20 

Les Inventeurs de la presente demande de brevet ont en effet 
decouvert de fa^on surprenante que les troubles pouvaient etre ameliores par 
I'action de composes capables d'inhiber la coagulation et la precipitation des 
proteines contenues dans le mout utilise pour la preparation de ladite boisson ou 
25 dans la boisson finie, en formant par exemple avec celles-ci des complexes stables 
pendant un certain temps, ou en formant une suspension dans le mout. 

-1 prc^cn:^ inwniio:;. wi cntend par soluble dans leau" un produi: 
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pouvant former une solution aqueuse a une concentration d'au moins environ 1 0 
mg/1 d'eau. 

Avantageusement, le produit d'addition consiste en un ou plusieurs 
polysaccharides choisis dans le groupe comprenant notamment les derives 
d'amidon, les derives de cellulose, la pectine ou ses derives, notamment la pectine 
amidee (E 440), les gonomes glucidiques ou leurs derives. 

On citera a titre d'exemples non limitatifs de derives de cellulose 
utilisables dans le cadre de la presente invention Themicellulose, la cellulose 
microcristalline (E 460), la methylcellulose (E 461), Thydroxypropylcellulose (E 
463), rhydroxypropylmethylcellulose (E 464), la methylethylcellulose (E 465) et 
la carboxymethylcellulose (E 466), 

On citera a titre d'exemples non limitatifs de derives d'amidon 
utilisables dans le cadre de la presente invention les amidons modifies E 1404 a E 
1450 tels que decrits dans la Directive Europeenne 95/2/EC n''L61/l du 
20/02/1995. 

On citera a titre d'exemples non limitatifs de gommes utilisables dans 
le cadre de la presente invention la gomme xanthane (E 415), la gomme adragante 
(E 413), la gomme acacia, I'acide alginique (E 400) et ses sels, notamment de 
sodium (E 401), de potassium (E 402), d'ammonium (E 403), de calcium (E 404), 
I'alginate de propylene glycol (E 405), la gomme karaya (E 416). 

D'autres polysaccharides utilisables dans le cadre de la presente 
invention comprennent ceux appartenant a la famille des carraghenanes. 

Dans ce qui precede sont indiques les numeros correspondant a la 
legislation europeenne en matiere de produits alimentaires de certains des produits 
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utilisables dans le cadre de la presente invention, a partir de la publication 
Eurofood Monitor. European Union Legislation on Foodstuffs, Agra Europe 
(london) Ltd. 

Selon une premiere forme de realisation de la presente invention, le 
produit d'addition comprend un polysaccharide tel que defini ci-dessus. 

Selon une autre forme de realisation de la presente invention, le 
produit d'addition comprend un melange de plusieurs polysaccharides tels que 
definis ci-uciisus. 

L'invention a egalement pour objet un procede de preparation d'une 
boisson fermentee a base de mout de biere. Le procede selon l'invention 
comprenant de preference des etapes de cuisson, d'ebullition, de refroidissement, 
de fermentation du mout et de conservation de la boisson obtenue, se caracterise 
en ce que Ton ajoute au cours de la preparation de ladite boisson un produit 
d'addition, naturel ou synthetique, capable de former des complexes au moins 
temporairement stables avec des fractions proteiques dudit mout ou de ladite 
boisson ou de former une suspension au moins temporairement stable dans ledit 
mout ou ladite boisson. 

II n'est pas necessaire de decrire plus en detail ici les etapes de 
cuisson, d'ebullition ou de fermentation du mout. Celles-ci correspondent en effet 
a celles couramment utilises dans I'industrie de la brasserie. L'homme du metier 
pourra se referer aux techniques conventionnelles de brassage, de maltage et de 
houblonnage, tcUes que decrites par excmple dans la publication "Bieres et 
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Selon I'invention, le produit d'addition consiste essentiellement cn un 
ou piusieurs polysaccharides tels que definis dans ce qui precede. 

Le produit d'addition est ajoute, sous forme dc poudre ou de 
5 preference sous la forme d'une solution aqueuse, a Tune quelconque des etapes de 
preparation de la boisson fermentee. Selon une premiere forme de mise en oeuvre 
de la presente invention, le produit d'addition est ajoute a un moment quelconque 
entre le debut de I'etape d'ebullition du mout et le debut de I'etape de 
refroidissement du mout. 

10 

Selon encore une autre forme de mise en oeuvre du procede de la 
presente invention, le produit d'addition est ajoute dans le produit fini, 

Le produit d'addition est ajoute selon I'invention a une dose variant 
15 d'environ 5 a environ 2000 mg/1 de mout ou de boisson, de preference d'environ 
10 a environ 1000 mg/1 de mout ou de boisson, de fa9on encore plus preferee 
d'environ 50 a environ 500 mg/1 de mout ou de boisson. 

Les doses inferieures employees dependent du type de polysaccharide 
20 employe, de la composition physico-chimique de la boisson, du moment d'ajout et 
du degre de purete du polysaccharide. 

Le critere de purete des polysaccharides n'est pas un facteur essentiel 
pour Tapplication de I'invention car il suffit d'adapter les doses appliquees en 
25 consequence. Ainsi par exemple, la pectine peut etre introduite sous forme d'une 
source brute ou impure, tel qu'une fraction, extrait ou concentre de fruit. 

Dans le cas particulier ou le polysaccharide doit etre extrait et 
solubilise au cours du procede, la forme preferentielle d'ajout se situe dans le mout 
30 chaud. 
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Les doses superieures sont generalement limitees par des problemes 
d'effets secondaires de deviation visuelle ou organoleptique, specifique a chaque 
polysaccharide et au type de boisson, comme par exemple la formation d'un 
5 precipite, une viscosite trop elevee, une destabilisation de la mousse, ou 
I'apparition de gouts inacceptables. 

L'homme du metier retrouvera aisement les conditions d'ajout 
optimales caracteristiques a sa propre boisson en realisant une serie limitee 
10 d'cssais empiiiques systemaiiques. 

L'invention a egalement pour objet I'utilisation, en vue d'augmenter la 
qualite des troubles de boissons fermentees preparees a partir de mout de biere, 
d'un ou plusieurs polysaccharides solubles dans Teau, naturels ou synthetiques, 
15 capables de fomier des complexes au moins temporairement stables avec des 
fractions proteiques du mout de biere ou de former une suspension au moins 
temporairement stable dans ledit mout ou ladite boisson. 

Selon rinvention, les polysaccharides utilisables sont tels que defmis 
20 dans ce qui precede. 

Des avantages et caracteristiques supplementaires do I'mvention 
apparaitront encore a la lumiere de la description plus detaillee qui suit d'exemples 
de realisation de la presente invention, donnes a titre purement illustratif et non 
25 limitatif, ainsi qu'aux figures qui s'y rapportent et dans lesquelles : 
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- la figure 2 est un graphique illustrant I'effet sur le trouble d'un mout 
de doses croissantes d'un produit d'addition selon rinvention ; 

- ia figure 3 est une representation par histogrammes dc la 
distribution de taille de particules proteiques d'un premier echantillon de biere 
n'ayant pas refu de produit d'addition selon I'invention; 

- Ia figure 4 est une representation par histogrammes de la 
distribution de taille de particules proteiques d'un second echantillon de biere 
ayant re^u un produit d'addition selon I'invention; et 

- la figure 5 est un graphique representant revolution du trouble de 
deux echantillons de biere en fonction du temps de stockage a froid et de la 
temperature de service de la biere. 

Le principe de base de I'invention est de realiser des complexes entre 
les polysaccharides introduits et les proteines du mout ou de la biere. Selon la 
reactivite des polysaccharides et le moment de leur mise en oeuvre, ces complexes 
peuvent spontanement precipiter sous la forme d'un trouble, ou peuvent modifier 
les conditions de precipitation des proteines au cours du procede ou dans la biere 
finie. 

La gomme acacia contient une fraction glycoproteique qui possede des 
proprietes de stabilisation des systemes colloidaux. la reactivite de cette gomme 
est faible, en ce sens qu'elle ne cree pas de trouble immediat dans la biere, mais 
son effet devient perceptible lors de la formation de la decantation du trouble au 
fioid reversible. Cette gomme est preferentiellement ajoutee en fin de procede 
pour eviter sa degradation thermique. 
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La pectine reagit avec les proteines qui precipitent lors du 
refroidissement du mout et de la biere. II s'ensuit qu'un ajout dans le mout chaud 
aura pour premier resultat la formation d'un trouble permanent qui se maintiendra 
au cours du procede jusque dans la biere finie, et comme second resultat de 
modifier les conditions de formation et de precipitation du trouble au froid 
reversible dans la biere fmie. 

La pectine peut etre egalement introduite dans la biere pour agir 
preferentiellement sur la stabilisation de la fraction reversible du trouble forme a 

y-\ o r" c ^ "fa*-*-* »-\ ■. — ^ 

L'ajout de carraghenanes dans le mout est une pratique courante en 
brasserie pour favoriser la clarification du mout en accelerant la precipitation et la 
floculation de la cassure proteique. Dans I'invention, la forte reactivite des 
carraghenanes vis-a-vis des proteines est au contraire mise a profit pour creer et 
maintenir un trouble permanent dans la biere a temperature ambiante. L'action de 
ce polysaccharide se manifeste egalement dans le ralentissement de la vitesse de 
sedimentation des particules proteiques du trouble qui se forme lors du 
refroidissement de la biere finie. 

Exemple 1. 

Dans cet exemple, I'effet d'un produit daddition conforme a 
I'invention sur la qualite du trouble d une biere est etudie. 

Pour ce faire, deux echantillons de mout de biere sont preleves au 
consistant en dc la pectine, a une dose de 0,30 g 1 de mout. 
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La pectine utilisee est le produit disponible commercialement sous la 
denomination Pectine Q 40 aupres de la societe Sanofi, France. 

Les deux echantillons A et B sont places dans dcs tubes gradues de 

500 ml. 

La qualite du trouble des deux mouts est evaluee de la fafon suivante. 
Le volume de decantation de la cassure proteique contenant les fractions 
proteiques coagulees et ayant precipite est mesure. 

Cette methode d'evaluation du trouble du mout est notamment decrite 
dans la publication "Bieres et Coolers", Paris, 1991, p 130. 

En se referant maintenant a la figure 1, il apparait que la formation de 
la cassure proteique de Techantillon B (courbe C2) est ralentie, en comparaison 
avec celle de I'echantillon A (courbe CI). 

Une cassure proteique rapide et elevee correspondant a un trouble 
remanent faible, la pectine agit done comme un facteur inhibant et diminuant la 
cassure proteique, et par consequent comme un facteur augmentant la qualite du 
trouble dans la biere. 

Ceci est clairement demontre a la figure 2, montrant Teffet de la 
concentration en pectine Q40 ajoutee dans le mout chaud sur la formation de 
trouble a 20°C dans le mout refroidi et centrifuge. 

Les resultats indiques a la figure 2 sont obtenus de la maniere 

suivante : 

Le mout chaud (100°C) est preleve en fin d'etape de cuisson et divise 
en echantillons sans ajout de pectine (0 g/1), ou avec ajout de pectine (0,1 g/1, 0,2 
g/1, 0,3 g/1, 0,5 g/1, 0,75 g/1 ou 1 g/1), Apres dissolution de la pectine par agitation 
douce pendant 5 min, les echantillons de mout sont refroidis a 20°C et centrifuges 
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(2500 X g, 15 min). Le trouble est mesure dans chaque sumageant, par absorbance 
(A700nin) ou par nephelometrie (unites EBC). 

La distribution relative de la taille des particules proteiques dans les 
bieres issues des deux mouts de type A et B est ensuite mesuree par spectroscopie 
a correlation de photons, en utilisant un appareil Mastersizer (Malvern 
Instruments, Grande-Bretagne). Les resultats sont donnes sur les figures 3 et 4. 

II apparait de la figure 3 que les particules de la biere de type A 
pussedeni un diametre moyen d environ 0,8 )im alors qu'en se referant maintenant 
a la figure 4, les particules de la biere de type B possedent un diametre moyen 
d'environ 0,3 pm, mettant en evidence le role de la pectine dans I'inhibition de la 
coagulation et de la precipitation des proteines du mout. 

Les deux bieres A et B sont ensuite stockees a 0°C pendant deux 
semaines. Le trouble est evalue en mesurant I'absorbance a 700 nm en 
spectrometrie U.V. - visible (cellule de 1 cm) apres 24 heures, une semaine, deux 
semaines et trois semaines de conservation, et en rechauffant la biere de 0°C a 
20°C. 

II apparait sur la figure 5 que I'intensite des troubles des deux 
echantillons de biere diminue au cours du stockage mais que la biere n'ayant pas 
refu de pectine (courbe C3) possede un trouble de moindre intensite que la biere 
ayant re9u de la pectine (courbe C4). 

L'amelioration de la stabilite du trouble lors du stockage apparait a 
travers I'expression de deux phenomenes, d'une part, le trouble dit "permanent" 

^ lu.ongc;.- dc dc..u:.:aiKi:. v_ i; aLK:c pan. la iraciujn lui trounio au troid due 
"rc\'ersiblc", calcuice par difference entre la valour mcsurcc a 2''C ei celle mesuree 
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a 20°C, est egalement plus elevee dans Tessai, compare a la biere sans pectine, 
apres 3 semaines de decantation a 0°C. Ce dernier effet stabilisant sur la fraction 
reversible du trouble est similaire a celui decrit dans le Tableau 1 joint en annexe. 

5 Exemple 2. 

Dans cet exemple, plusieurs produits d addition selon I'invention sont 

testes. 

Les produits d'addition utilises dans Texemple 2 ne sont plus ajoutes 
10 pendant la cuisson du mout, comme cela etait le cas dans Texemple 1, mais dans la 
biere fmie. Les echantillons sont conserves a 0°C pendant une duree de quatre 
semaines. Le trouble de la biere decantee est evalue a 2°C et apres rechauffement 
dans un verre a 20°C, en utilisant la meme methode que celle decrite dans 
I'exemple 1. 

15 Les resultats sont donnes dans le tableau 1 figurant en armexe de la 

presente demande de brevet. 

II apparait des resultats obtenus que les produits d'addition utilises ont 

tous un effet ralentissant la vitesse de sedimentation de la fraction reversible du 

trouble de la biere et prolongent par consequent la persistance du trouble dans le 
20 produit. Par contre, les doses a utiliser pour chaque produit peuvent varier 

beaucoup d'un produit a I'autre. 

La mise en oeuvre de invention permet la production de boissons 

possedant un trouble permanent de bonne qualite pendant au moins quatre 

semaines, a une temperature de conservation de 20°C, et de boissons possedant un 
25 trouble reversible de bonne qualite pendant au moins trois semaines, a une 

temperature de conservation de 0°C. 

Dans le cas particulier du produit d'addition 2 (carraghenane), on 
observe aussi une legere augmentation du trouble permanent mesure a 20°C 
30 (0,074 A en moyenne, contre 0,027 A dans le temoin). 
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II va de soi que la presente invention n'entend pas se limiler aux 
exemples de realisation qui viennent d'etre decrits, mais en embrasse au contraire 
toutes les variantes. 

5 

L'homme du metier aura tout loisir d'adapter la presente invention a 
ses propres besoins, en realisant simplement des operations de mise au point sans 
pour autant sortir du cadre des elements essentiels de celle-ci, tels que definis dans 
les revendications qui suivent. 
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Tableau 1 



Duree de 
stockage a 0°C 


Biere temoin 
sans produit 
d'addition 


Produit 
d'addition 1 


Produit 
d'addition 2 


Produit 
d'addition 3 


T(°C) 


2 


20 


2 


20 


2 


20 


2 


20 


7 jours 


0,310 


0,037 


0,527 


0,029 


0,521 


0,099 


0,484 


0,020 


14 jours 


0,102 


0,029 


0,416 


0,057 


0,352 


0,096 


0,241 


0,019 


21 jours 


0,083 


0,038 


0,377 


0,037 


0,285 


0,084 


0,165 


0,020 


28 jours 


0,052 


0,027 


0,161 


0,016 


0,242 


0,074 


0,097 


0,020 



Produit d'addition 1 : Gomme acacia, disponible commercialement 
aupres de la societe Janssen Pharmaceuticals, Belgique, a une dose de 1000 mg/1 
de biere. 

Produit d'addition 2 : carraghenane X Satiagum E, disponible 
commercialement aupres de la societe Sanofi, France, a une dose de 10 mg/1 de 
biere. 

Produit d'addition 3 : pectine Q40 (purete 70 a 80%), disponible 
commercialement aupres de la societe Sanofi, France, a une dose de 100 mg/1 de 
biere. 
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Revendications. 

1' Boisson fermentee, a base de mout de biere, caracterisee en 

ce qu'elle comprend un produit daddition naturel ou synthetiquc, ledit produit 
5 daddition etant capable de former des complexes au moins temporairement 
stables avec les fractions proteiques dudit mout ou de ladite boisson ou de former 
une suspension au moins temporairement stable dans ledit mout ou ladite boisson, 
ledit produit d'addition etant de plus present dans ladite boisson fermentee, au 
moins lors de sa preparation, a une dose suffisante pour obtenir un trouble 
10 satisfaibanl dans la boisson finie. 

2. Boisson fermentee selon la revendication 1, caracterisee en 
ce que le produit d'addition consiste essentiellement en un ou plusieurs 
polysaccharides. 

15 

3. Boisson fermentee selon la revendication 2, caracterisee en 
ce que ledit polysaccharide est choisi dans le groupe comprenant notamment les 
derives d'amidon, les derives de cellulose, la pectine ou derives de pectine, 
notamment la pectine amidee, les gommes glucidiques ou derives de gommes 

20 glucidiques, ou des melanges de ceux-ci, 

4. Boisson fermentee selon la revendication 3, caracterisee en 
ce que les derives d'amidon comprennent notamment les amidons modifies E 1404 
a E 1450, ou des melanges de ceux-ci. 

25 

5. Boisson fermentee scion la revendication 3, caracterisee en 

- ;i> ^:ioa\ p;v';'> iHicuiN ivCiiuio>;j, ui nicinxlclny icchiiiosc c: i.: 

30 carboxymeLhylcellulosc, ou des melanges de ceux-ci. 
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6. Boisson fermentee selon la revendication 3, caracterisee en 
ce que les gommes comprennent notamment la gomme xanthane, la gomme 
acacia, la gomme adragante, i'acide alginique et ses sels, notamment de sodium, 
de potassium, d'ammonium, de calcium, I'alginate de propylene glycol, la gomme 
karaya, ou des melanges de ceux-ci. 

7. Boisson fermentee selon la revendication 2, caracterisee en 
ce que le produit d'addition comprend les carraghenanes ou des melanges de ceux- 
ci. 

8. Boisson fermentee selon Tune quelconque des 
revendications 1 a 7, caracterisee en ce que le produit d'addition est soluble dans 
I'eau a une concentration d'au moins environ 10 mg/1. 

9. Procede de preparation d'une boisson fermentee a base de 
mout de biere, comprenant de preference des etapes de cuisson, d'ebullition, de 
refroidissement, de fermentation du mout et de conservation de la boisson fmie, 
caracterise en ce que Ton ajoute au cours de la preparation de ladite boisson un 
produit d'addition naturel ou synthetique, ledit produit d'addition etant capable de 
former des complexes au moins temporairement stables avec des fractions 
proteiques dudit mout ou de ladite boisson ou de former une suspension au moins 
temporairement stable dans ledit mout ou ladite boisson. 

10. Procede selon la revendication 9, caracterise en ce que le 
produit d'addition consiste essentiellement en un ou plusieurs polysaccharides. 

11. Procede selon la revendication 10, caracterise en ce que 
ledit polysaccharide est choisi dans le groupe comprenant notamment les derives 
d'amidon, notamment les amidons modifies E 1404 a E 1450, les derives de 
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cellulose, notamment rhemicellulose, la cellulose microcristalline, la 
methylcellulose, rhydroxypropylcellulose, rhydroxypropylmethylcellulose, la 
methylethylcellulose et la carboxymethylcellulose; la pectine et derives de 
pectine, notamment la pectine amidee; les gommes glucidiques et derives de 
5 gommes glucidiques, notamment la gomme xanthane, la gomme acacia, la gomme 
adragante, I'acide alginique et ses sels, notamment de sodium, de potassium, 
d'ammonium, de calcium, I'alginate de propylene glycol, la gomme karaya; les 
carraghenanes ou des melanges de ceux-ci. 

iO 12. Procede selon la revendication 9 ou 11, caracterise en ce 

qu'il comprend I'addition d'environ 5 a environ 2000 mg de produit d'addition par 
litre de mout ou de boisson, de preference d'environ 10 a environ 1000 mg de 
produit d'addition par litre de mout ou de boisson. 

15 13. Procede selon Tune quelconque des revendications 9 a 12, 

caracterise en ce qu'il comprend I'addition d'environ 50 a environ 500 mg de 
produit d'addition par litre de mout ou de boisson. 

14. Procede selon I'une quelconque des revendications 9 a 13, 
20 caracterise en ce que le produit d'addition est ajoute entre le debut de I'etape 

d'ebullition du mout et le debut de I'etape de refroidissement du mout. 

15. Procede selon I'une quelconque des revendications 9 a 13, 
caracterise en ce que le produit d'addition est ajoute dans la boisson fmie. 

25 

16. Procede selon I'une quelconque des revendications 9 a 15, 
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17. Utilisation, en vue de I'amelioration du trouble d'une 
boisson fermentee preparee a partir de mout de biere, d'un produit d'addition 
soluble dans I'eau, naturel on synthetique, capable dc former des complexes au 
moins temporairement stables avec des fractions proteiques dudit mout ou de 

5 ladite boisson fmie ou de former une suspension au moins temporairement stable 
dans ledit mout ou ladite boisson. 

18. Utilisation selon la revendication 17, caracterisee en ce que 
le produit d'addition consiste essentiellement en un ou plusieurs polysaccharides 

10 tels que defmis dans Tune quelconque des revendications 2 a 8. 
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Base dc donnccs clectromque con.uiltee au cours dc la recherche inlemationaic (nom dc la base dc donnecs, ct si ccla cs^ realisable, tcrmc<; de recherche 
uUhses) 


C. DOCUMENTS CONSIDERES COMME PERTINENTS 


Cattgonc ' 


Identificaaon des documents cites, avcc, ic cas cchcanl, I'lndicaDon des pasruees pertinents 




A 


WO 96 04363 A (HEINEKEN TECH SERVICES 
;WUBBEN MARIA ANNA (NL); DODERER ALBERT 
(NL) 15 Fevrier 1996 

voir page 2, ligne 14 - page 4, ligne 33; 
revendi cati ons 


1-3,6,9, 
10,17,18 


A 


GB 2 189 808 A (MERCK & CO INC) 4 Novembre 
1987 

voir le document en entier 


1-3,6,9. 
10,17,18 


A 


US 3 573 928 A (MAROTTA NICHOLAS G ET AL) 
6 Avril 1971 

voir colonne 1, ligne 1 - colonne 3, ligne 
40; revendi cations 

-/-- 


1-3,8-10 


j ^ j Voir la suite du cadre C pour ta fin de la hste des documcnLs j j Lcs document's de farmllcs dc brcvcL<; sont mdjqucs cn annexe 



Categoncs spcaalcs dc documents cites: 

*A' document dcfmissani I'ctat general de ia technique, non 

considcrc comme parti culi Bremen t pertinent 
"E' document antcncur, mais pubhe a la date dc dcpdt intcmatjonal 

ou aprcs cctlc date 

*I/ document pouvant jetcr un doute sur unc revendicaQon dc 

pnonte ou citt pour determiner la date dc publication d unc 
autre citation ou pour une raison specialc (telle qu indiqucc) 

'O" document se referant a une divulgation oraic. a un usage, a 

'ire cxpOTitinn ou lr\ii sn^es rri^vr': 



document ullcncur public apres la date dc depot mtcmaDonai ou la 
date de pnonlc et n'appartenenant pas a I'ttat de la 
technique pertinent, mais cite pour comprendrc Ic pnncipc 
ou la thcone constituant la ba.sc dc I'lnvcntion 

document partacuhcrcment pertincnq I'mvcntion revcndiquee nc peut 
ctre coasidcrcc commc nouvellc ou commc impliquant une acnvitc 
inventive par rapport au document coasiderc isolcment 
document parti cu lie re me nt pertinent; i'lnvcndon rcvendiquce 
ne peut itre coasidcrec conmie impliquant unc activite inventive 
lorsquc le document est as.soae a un ou plusieurs autrcs 



18 Juil 


let 1997 i 


12.08 


.97 




Nom ct adresse postalc 

Oriice 


de 1 admimstration chargcc de la recherche intcrr.ationaJe 

-r . !.r- ^ - 


Foncuonnajrr au 


onsc 





page 1 de 2. 



RAPPORT DE 



RCHE INTERNATIONALE 



IntcmaQonaJc No 

PCT/IB 96/01171 



C.(sujtc) DOCUMENTS CONSIDERES COMME PERTINENTS 



Catcgonc ' IdcntiftcaQon dcs documents cites, avcc, Ic ca.s cchcant, 1 indication dcs passages pertinents 



no. dcs re vend! cations viscts 



BE 755 763 A (J E SIEBEL SONS CY;DOW 
CHEMICAL CO) 4 Mars 1971 
voir page 1, ligne 35 - page 2, ligne 38; 
revendi cations 

GB 950 128 A (BAXTER LABORATORIES INC.) 19 
Fevrier 1964 

voir page 2, colonne 1, ligne 52 - ligne 
65 

BIOS, 

vol. 12, no. 1-2, Janvier 1981 - Fevrier 
1981, FR, 

pages 9-12. XP002035332 

ANON: "Evaluation des additifs en 

chaudiere." 

voir le document en entier 



1-3,5,8 



1-3,5,6, 
9-11 



1,6,7,14 



Formulure PCT/ISA.'2lO (Juite de la dtuiieme feuille) (juiUel 19S2) 



page 2 de 2 



RAPPORT DE R£CIiLW.iL INTERNATIONALE 

Rcn«igncmcnK rtlauis aux ...^mbr« dc larrullcs dc brevets 



Dcm. TT^^iaQonaJc No 

PCT/IB 96/01171 



Document brevet cite 
au rapport dc recherche 



Date de 
publication 



Membre(s) de la 
famille de brcvet(s) 



Date de 
publication 



wo 


9604353 


A 


15-02-96 


NL 


9401273 


A 


01-03-96 










AU 


3087595 


A 


04-03-96 










CA 


2196600 


A 


15-02-96 










EP 


0772675 


A 

A 


1 /t C\Ci Q7 










FI 


970451 


A 


03-0<:-y/ 










NO 


970469 


A 


19-03-97 


GB 


2189808 


A 


04-11-87 


US 


4720389 


A 


19-01-88 


US 


3573928 


A 


06-04-71 


AUCUN 






BE 


755763 


A 


04-03-71 


FR 


2061018 


A 


18-06-71 










NL 


7013G82 


A 


08-03-71 










US 


3669000 


A 


13-06-72 



GB 950128 A 



AUCUN 



PATENT COOPERATION T^WaTY 

PCT 

INTERNATIONAL PRELIMINARY E>L\MINATION REPORT 

(PCT Article 36 and Rule 70) 



10 



Applicant's or agent's file rctercncc 


I7r^o riTDT^iit-r* i i-^ii-wv ^^'^ Notification ot Transmittal (^t International 

Preliminarv' Lxamination Report Form PC F IPE:/V74I6 


International application No. 


International tiling date {day/mont/vveary 


Priority dale {day/ month year) 


PCT/IB96/01 171 


31 October 1996 (31.10.1996) 




International Patent Classitlcaiion (IPC) or national classification and IPC 




C12H 1 14, i 00, Ci:C 5 02, 7 00 




Applicant 


INTERBREW 





Ihis international preliminary examination report has been prepared by this International Preliminary Examining 
Authority and is transmitted to the applicant according to Article 36. 



This REP( )RT consists of a total of 



sheets, including this cover sheet. 



This report is also accompanied by ANNEXES, i.e., sheets of the description, claims and/or drawings which have 
been amended and are the basis for this report and/or sheets containing rectifications made before this Authority 
{see Rule 70. 16 and Section 607 of the Administrative Instructions under the PCT). 



These annexes consist of a total of 



sheets. 



This report contains indications relating to the following items: 
Basis of the report 
Priority 

Non-establishment of opinion with regard to novelty , inventive step and industrial applicability 
Lack of unity of invention 

Reasoned statement under Article 35(2) with regard to novelty, inventive step or industrial applicability: 
citations and explanations supporting such statement 

Certain documents cited 

Certain defects m the international application 
Certain observations on the international application 



I 


□ 


II 


□ 


[II 


□ 


IV 


□ 


V 




VI 


□ 


VII 


□ 


vm 


□ 



F^ate of submission of the demand 



Date of completion of this report 



f )-<Si):^^S Munich, (iermanv 
Facsiniile N'o. 49-8*^-2399-4465 



relephonc No. 49-89-2399-0 



INTERNATIONAL PRELIMINARY EXAMINATION REPORT 


[nicrnational application No 

PCT/IB96-01 171 


I. Basis of the report 



! . I his report has been drawn on the basis Ot {RcpLicemen! sheets which ha\e been furnished to (he receiving Office in response lo an invtuuion 
under Article ! 4 are re ferred lo in this report as ' or igmally filed " and are not annexed to the report since thev do not contain amendments ) 



I I the international application as originaily filed. 

the description, pages ^ "'^ ^ ^ ' ^ - . as onginall> hied. 



□ 



the claims. 



pages 
pages 
pages 

Nos, 
Nos 
Nos 
Nos. 
Nos 



2a,10.14 



, filed with the demand,. 
, filed with the letter of 
, tiled with the letter of 



30 November 1998 (30.1 1.1998) 



1-14 



as originally filed. 

LLs amended under Article 19, 

filed w ith the demand, 

filed with the letter of 

nied with the letter of 



□ 



the drawines. 



sheets/fig 
sheets/ fig 
sheets/ fig 
sheets/fia 



1/3 



. as originally filed, 
, filed with the demand, 
, nied with the letter of 
, nied with the letter of 



30.1 1.1998 



2. The amendments have resulted in the cancellation of 

I I the description, pages 

I I the claims. Nos. 



I I the drawings, sheets/fig 



3 j I This report has been established as if (some oO the amendments had not been made, since they have been considered 
' ' to go beyond the disclosure as filed, as indicated in the Supplemental Box (Rule 70.2(c)). 



4. Additional observations, if necessary: 



INTERNATIONAL PRELIMINARY EXAMLNATION REPORT 



itemational application No 

PCT/IB 96/01171 



I. Basis of the report 



1 This report has been drawn on the basis ol' (Replacement s^ieets which fuive been fiimished to t}ie recenwg Office m response to an imitation 
wuier. Article 1 4 are refermd to in t^iis report as ' 'onginaliy filed ' ' arui are not annexed to t^ie report since they do not contain ameruiments. ): 



4 . ... 

Owing to the amen-dment s introduced with the letter of 30 
November 1998 the subject matter of the application goes 
beyond the disclosure in the international application as 
filed. Therefore, these amen(±nents contravene the 
requirements of PCT Article 34(2) (b) . 



The amendments concerned are found m all the claims and 
the objections raised are, for the most part, the result 
of the fact that different wording is used in the new 
claims and in the application as originally filed. In 
order to overcome this objection, the wording of the 
claims should be adapted to that used in the application 
as originally filed. 



An example of an amen-dment of this type is the phrase 
introduced at the end of Claim 1, "in order to prepare a 
... drink ... over time if stored'', which is not found in the 
application as originally filed. Other examples are the 
replacing of the phrase ''fermented drink based on beer 
wort" by ''beer-type fermented drink" (Claims 1, 13 and 
14) and the phrase "to slow down the sedimentation speed 
of the reversible cloudiness when cold and maintain this 
cloudiness when cold in suspension" (Claim 5) . 



m 




INTERNATIONAL PRELLMINAKY EX.AMINATION REPORT 


^temational applicaUon No. 

PCT/IB 96/011"^: 


V Reasoned statement under Article 35(2) with regard to novelty, inventive step or industrial applicability; 
citations and explanations supporting such statement 


1 Statement 






Novelty CN) 


Claims 1 


- 14 YES 




Claims 


NO 


Inventive step (IS) 


■ 1 
Liaims 


- YES 




Claims 


NO 


Industnal applicability (lA) 


Claims 1 


YES 




Claims 


NO 


2, Citations and explanations 






Taking account of Box I , Doint 4 . ahnvp . 





the claims appear to be novel and inventive (PCT Article 
33(2) and (3) ) . 



Indeed, the international search report citations m no 
way disclose or suggest the use of a polysaccharide for 
stabilizing cloudiness in fermented drinks based on beer 
wort, or a drink prepared by such a process. 



TRAITE DE 



PERATION EN MATIERE DIBBREVETS 



PCT/1 696/01171 



Expediteur: le BUREAU INTERNATIONAL 



PCT 



NOTIFICATION DE LA RECEPTION DE 



■ auTCT) 




3. ruc Mo:-,cey - 750OS PAR;<; 



Destinataire: 



KEIB, Gerard 

Brevets Rodhain & Porte 

3, rue Moncey 

F-75009 Paris 

FRANCE 



Date d'expedrtion (jour/moisv'annee) 
05 novembre 1996 (05.11.96) 


NOTIFICATION IMPORTANTE 


Reference du dossier du deposant ou du mandataire 
CRE/MC 56898 


Demande internationale no 

PCT/iB96/0n71 



II est notifie au deposant que le Bureau international a regu I'exemplaire original de la demande Internationale precisee 
ci-apres. 

Noms du ou des deposants et de I'Etat ou des Etats pour lesquels tis sent deposants: 
INTERBREW (pour tous les Etats designes sauf US) 
MALCORPS, Philippe etc. (pour US seulement) 

Date du depot international : 3 1 OCtobre 1 996 (31 . 1 0.96) 

Date(s) de priorite revendiquee(s) 
Date de reception de I'exemplaire original 



par le Bureau international 
Liste des offices designes 



01 novembre 1996 (01.1 1.96) 



AP :KE,LS,MW,SD,SZ,UG 

EA :AM,AZ,BY,KG,KZ,MD,RU,TJ,TM 

EP :AT,BE,CH,DE,DK,ES,FLFR,GB,GRJE,IT,LU,MC.NL,PT,SE 

OA :BF,BJ,CF,CG.C!XM,GA,GN,ML,MR,NE,SN,TD,TG 

National :AL,AM,AT,AU,A2,BA,BB,BG,BR,BY,CA,CH,CNXU,CZ,DE,DK,EE,ES,FI,GB,GE,HU,IL, 

ISJP,KE,KG,KP,KR,K2,LC,LK,LR,LS,LT,LU,LV,MD,MG,MK,MN,MW,MX,N0,NZ,PL,PT,R0,RU,SD, 

SE,SG,SI,SK,TJ,TM,TR,TT,UA,UG,US,UZ,VN 



ATTENTION 

Le deposant doft soig neusement verifier ies indications figurant dans la presente notification. En cas de divergence entre ces 
indications et celles que contient la demande Internationale, ii doit aviser immediatement le Bureau international. 

En outre I'attention du deposant est appelee sur les renseignements donnes dans I'annexe en ce quj concerne 



[ X I les delais dans lesquels doit etre abordee la phase nationale 

[ [ la confirmation des designations faites par mesure de precaution 



I Fcnct;onn3 .^e autonse 
Bureau international de I'OMPt I n ^ 

''^V r^)^''r^]:!-. do-;. Cold rT> boTT r- ■ 



ANNEXE DU FORrSPLAIRE PCT/iB/301 



Dem^^^vnernationale no 

^^PCT/IB96/0n71 



RENSEIGNEMENTS CONCERNANT LES DELAIS DANS LESQUELS DOIT ETRE ABORDEE 

LA PHASE NATIONALE 

II est rappele au deposant qu'il doit aborder la "phase nationale" aupres de chacun des offices designes indiques sur la 
notification de la reception de I'exemplaire original (fornnulatre PCT/IB/301) en payant les taxes nationales et en remettant les 
traductions, telles qu'elles sont prescntes par les legislations nationales. 

Le delai d'accompfissement de ces actes de procedure est de 20 mois a compter de la date de pnorite ou, pour les Etats 
designes qui ont ete elus par le deposant dans une demande d'examen preliminaire international ou dans une election ulteneure, 
de 30 mots a compter de la date de pnonte, a condition que cette election ait ete effectuee avant I'expiration du 19e mo!S a 
compter de la date de pnonte. Certains offices designes (ou elus) ont fixe des delais qui expirent au-dela de 20 ou 30 mois a 
compter de !a date de pnonte. D'autres offices accordant une prolongation des delais ou un delai de grace, dans certains cas 
moyennant le paiement d'une taxe supplementaire. 

En plus de ces actes de procedure, le deposant devra dans certains cas satisfaire a d'autres exigences pa rticulieres 
applicables dans certains offices. 11 appartient au deposant de veiller a remplir en temps voulu les conditions requises pour 
i'ouverture de la phase nationale. La majorite des offices designes n'envoient pas de rappel a I'approche de la date hmite pour 
aborder la phase nationale. 

Des informations detaillees concernant les actes de procedure a accomplir pour aborder la phase nationale aupres de 
chaque office designe, les delais applicables et la possibilrte d'obtenir une prolongation des delais ou un delai de grace et toutes 
autres conditions applicables figurent dans le volume II du Guide du deposant du PCX. Les exigences conc**rn3nt le depot d'une 
demande d'examen preliminaire international sont exposees dans le chaprtre IX du volume I du Guide du deposant du PCT. 

L'attention du deposant est appeiee sur le fait que ES n'est pas liee par le chapitre II du PCT (procedure d'examen 
preliminaire international) et, par consequent, ne peut pas etre elue dans une demande d'examen preliminaire international. 
Si ES est designee aux fins de I'obtention d'un brevet national, le deposant doit done toujours aborder la phase nationale 
aupres de i'office national de cet Etat avant I'expiration du delai de 20 mois a compter de la date de pnonte. Toutefois, si ES 
est designee aux fins de I'obtention d'un brevet europeen, le delai de 31 mois s'applique egalement a cette designation pour 
autant qu'au moins un autre Etat dessgne aux fins de I'obtention d'un brevet europeen ait egalement ete elu dans le delai de 
1 9 mois a compter de la date de pnonte.* 

Veuillez aussi noter que seul un deposant qui est ressortissant d'un Etat contractant du PCT lie par le chapitre II ou qui y a 
son domicile peut presenter une demande d'examen preliminaire international. 



* CH et LI sontdevenus lies par le chapitre II du PCT le 1 er septembre 1995. OR est devenue liee par le chapitre II du PCT 
le 7 septembre 1996. Pa.^ consequent, CH et LI peuvent etre elus dans une demande d'examen preliminaire international 
ou dans une election ulterieure presentee le ler septembre 1995 ou a une date posterieure, et GR peut etre elue dans 
une demande d'examen preliminaire international ou dans une election ulterieure presentee le 7 septembre 1995 ou a une 
date posterieure, quelle que soit la date de depot de la demande Internationale (voir le second paragraphe, ci-de ^bUb). 

CONFIRMATION DES DESIGNATIONS FAITES PAR MESURE DE PRECAUTION 

Seules les designations expresses faites dans la requete conformement a la regie 4 Q a)Jigurent dans la presente 
notification. II est important de verifier si ces designations ont ete faites correctement. Des erreurs dans les designations peuvent 
etre corrigees lorsque des designations ont ete faites par mesure de precaution en vertu de la regie 4.9. b). Toute destgnatfon 
ainsi faite peut etre confirmee conformement aux dispositions de la regie 4.9.c) avant I'expiration d'un delai de 15 mois a 
compter de la date de pnonte. En ['absence de confirmation, une designation faite par mesure de precaution sera consideree 
comme retiree par le deposant. II ne sera adresse aucun rappel ni invitation. Pour confirmer une designation , il faut deposer une 
declaration precisant I'Etat cesigne concerne (avec I'mdication de la forme de protection ou de traitement souhaitee) et payer les 
taxes de designaticn et de confirm.a: on. La conf i rm,at;on doit parvemr a I'office recepteur dans le delai de 15 mois. 

EXIGENCES RELA.TIVES AUX DOCUMENTS DE PRIORITE 

Pour les deposants qui - ont pas encore satisfait aux exigences relatives aux documents de pnonte, li est rappele ce qu' 

suit. 

Lorsque la pnonte d'une demande nationale anteneure est revendiquee ("nationale" signifiant nattonale ou regionale), le 
deposant doit presenter une copie de cette demande nationale, certifiee conforme par Tadmintstration aupres de iaqueile elte a 
ete deposee ("document de pnonte ") , a I'office recepteur (qui la transmettra au Bureau international) ou directement au Bureau 
international, avant I'expirat.on d'un delai de 16 mois a compter de la date de priorite (regie 17.1). 

St le document de prlo^Te est de :vre par I'office recepteur, le deposant peut. au lieu de presenter ce document, demander 
?! I'office recent e'.i'' p"--- " ^ - ''-^ ^ q , ^ » t - . i: . . i . . 



S- le doc'jmert c e p^ •: - ' ~ e- c - v ;•* c" e i * 2 : a 5 - e 3 "~te'r.a!:on a' a .• 3 '"t i e ■. l. '3::o'^ c d e ^ 3 • - - r\iy'^. l\. s 

:a demande adressee 3 I'c** :e recec'e.. r de t'3nsr-v;r'e le GCCL>menT de pnonte n'a pas ete fj^te (et la ta^e correspo-ca nte 
acquittee, le cas ecneant) 3.3"t I'e*: '3t;on ce ce de a .tout E!3* des: one peut ne pas ten;r ccmcte de la re'.endicaiion de 



TRAITE DE 



PERATION EN MATIERE MBREVETS 



wo 98/18902 
PCT/IB96/'0n71 



Expediteur: le BUREAU INTERNATIONAL 



PCT 



AVIS INFORMANT LE DEPOSANT DE LA 
COMMUNICATION DE LA DEMANDE 
INTERNATIONALE AUX OFFICES DESIGNES 

(regie 47.1.c), premiere phrase, du PCT) 



Date d'expedition (jour mois annee) 
07 mai 1998 (07.05.98) 



Destinataire: 



KEIB, Gerard 
Novamark Technologies 
Immeuble Victoria Michelet 
122, rue Edouard Vaillant 
F-92593 Levallois Perret Cedex 
FRANCE 



Reference du dossier du deposant ou du mandataire 

CRE/MC 56898 



AVIS IMPORTANT 



PORTAN1 

RECU 



LE 



Demande internationale no 

PCT/1B96/01171 



Date du depot international (jour ttiois ann 

31 octobre 1996 (31.10.96) 



Da 



e de prio r fl6 ijuu i iii u i *. a t'if^ ej u) 



1 8 MAI 1998 



Depose nt 



INTERBREW etc 



NOVAMARK TECHNOLOGIES 



1. II est notifie par la presente qu'a la date indiquee ci-dessus comme date d'expedition de cet avis, le Bureau international a 
communique, comme le prevoit I'article 20, la demande Internationale aux offices designes suivants: 

AU,BR,CA,CN,EPJL,JP,KP,KR,NO,PL,US 

Conformement a la regie 47.1.c), troisteme phrase, ces offices acceptent le present avis comme preuve determinante 
du fait que la communication de la demande Internationale a bien eu lieu a la date d'expedition indiquee plus haut, et le 
deposant n'est pas tenu de remettre de copie de la demande Internationale a I'office ou aux offices designes. 



2. Les offices designes suivants ont renonce a I'exigence selon laquelle cette communication doit etre effectuee a cette date: 

AL,AM,AP,AT,AZ,BA,BB,BG,BY,CHXU,CZ,DE,DK,EA,EE,ES,FI,GB,GE,HUJS,KE,KG,KZ,LC,LK, 
LR,LS.LT,LU,LV,MD,MG,MK,MN,MW,MX,NZ,OA,PT,RO,RU,SD.SE,SG,SI,SKJJ,TMJR,TT,UA,UG, 
UZ,VN 

La communication sera effectuee seulement sur demande de ces offices. De plus, le deposant n'est pas tenu de remettre 
de CO pie de la demande Internationale aux offices en question (regie 49.1 )a-b)s)), 

3. Le present avis est accompagne d'une copie de la demande Internationale publiee par le Bureau international le 
07 mai 1998 (07.05.98) sous le numero WO 98/18902 



RAPPEL CONCERNANT LE CHAPITRE II (article 31.2)a) et regie 54.2) 

Si le deposant souhaite reporter I'ouverture de la phase nationale jusqu'a 30 rics (oii plus pojr ce qu; concerne certains 
offices) a compter de la date de pnorite, la demande d'examen preltminaire international dcit etre presentee a 
I'administration com pete nte char gee de Texamen prehminaire international avant I'expiratiofi d uv- deiai de 19 n^o\s a 
compter de la date de pnonte. 

II appartient exciusivement au deposant de vetller au respect du delai de 19 mcs. 

II est a noter que seul un deposant qui est ressortissa nt d'un Etat contractant du PCT lie par le chapitre il ou qui y a sori 
domicile peut presenter une demande d'examen prehminaire international. 

RAPPEL CONCERNANT L'OUVERTURE DE LA PHASE NATIONALE (article 22 ou 39.1)) 

Si le deposant souhaite que la demande Internationale procede en phase nationale. il doit, dans le delai de 20 mo\s ou 
de 30 mois, ou plus pour ce qui concerne certains offices, accomphr les acres rnentionnes dans ceL. dispositions aupre-. 
de chaque office designe ou elu. 



Bureau international de I'OMPI 
34, chemin des Colombettes 



PCT/IB96 01171 

TRAITE DE dBbPERATION EN MATIERE D EVETS 



Expediteur; le BUREAU INTERNATIONAL 



PCT 

INFORMATIONS RELATIVES AUX 
NOTIFICATION DE LEUR ELECTION 

(regie 61.3 du PCT) 


Destmataire: 

KEIB, Gerard 

IVlOvdrTldrK 1 t:C 1 1 f ItJ 1 (jy 1 Co 

Immeuble Victoria Michelet 
122, rue Edouard Vaiiiant 
F-92593 Levallois Ferret Cedex 
FRANCE 


Date d'expedftion (jour/mois/annee) 
07 mai 1998 (07.05.98) 




Reference du dossier du deposant ou du mandataire 
CRE/MC 56898 


INFORMATION IMPORTANTE 


Demande Internationale no 

PCT/IB96/01171 


Date du depot international (jour mois annee) 

31 octobre 1996 (31.10.96) 


Date de priorite (jour'mois/annee) 


Deposa nt 

INTERBREW etc 



1. Le deposant est informeque !e Bureau international a, conformennent a I'article 31.7), notifie a chacun des offices suivants 
son election: 

AP :KE,LS,MW,SD,SZ,UG 

EP :AT,BE,CH,DE,DK,ES,FI,FR,GB,GRJEJT,LU,MC,NL,PT,SE 

National : AU,BG,BR,CA,CN,CZ,DE,GBJL JP,KP,KR,MN,NO,NZ,PL,RO,RU,SE,SK,US, 
VN 



2. Les offices suivants ont renonce a I'exigence salon laquelle ils sont notifies de leur election; la notification de leur election 
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This internal preliminary' examination report has been prepared by this International Preliminary Examining Authority and is 
transmitted to the applicant according to Article 3o 


2 


This 


REPORT consists of a total of 4 sheets including this title page. 




K 


This report is also accompanied by ANNEXES, i e sheets of the description, claims and/or drawings amended during 
international preliminary examination and/cr containing rectifications made before this Authority (see Rule 70.16 and 
Instruction 607 of PCT Administrative Instructions) 




These annexes consist of a total of 7 sheets 


3 


This report contains indications relating to the fc :cwing items: 




1 




Basis of the report 




II 

III 


□ 
□ 


Priority 

Non-establishment of opinion with regard to novelty, inventive step and industrial applicability 




IV 


□ 


Lack of unity of invention 




V 




Reasoned statement according to Ar.;cle 35(2) with regard to novelty, inventive step or industrial applicability; 
citations and explanations supporting such statement 




VI 




Certain documents cited 




VII 




Certain defects in the international ^zz ca: 




VIII 




Certa.n observations on the internat.:"a: ap;: cat. on 




Date of subn^ission of the demand 



Date of completion of this report 



INTERNATIONAL PRELIMINARY 
EXAMINATION REPORT 



International application No. PlT IB96 01171 



Basis of the report 



This report has been drawn up on the basis of the following elements nhc replacer?ient sheets received hv 
the receiving office in response to an invitation according to Article 14 are considered in the present report 
as "originally filed" and are not annexed to the report as they contain no amendments ): 



reccivedon 08 12 1998 w ith the letter of 30M1 1998 
as originally filed 

received on OS'12 '1998 with the letter of 30M 1 1998 



Description, pages: 

2a, 10, 14 
1-9,1 1-13 
Claims, No.: 
1-14 

Drawings, sheets: 

1/3 received on 08/12/1998 with the letter of 30/1 1/1998 

23,3 '3 as originalK filed 

The amendments have resulted in the cancellation of 

□ the description, pages: 

□ the claims. Nos.: 

□ the drawings, sheets; 



3. □ The present report has been established as if (some oO the amendments had not been made, since 

they have been considered to go beyond the disclosure as filed, as indicated as follows (Rule 70.2(c)): 

4. Additional observations, if necessar\ : 

see separate sheet 
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V. Reasoned statement under Rule 35(2) with regard to novelty, inventive step or industrial 
applicability; citations and explanations supporting such statement 

1, Statement 



Novelty 


Claims 


1-14 


YES 




Claims 




NO 


Inventive Step 


Claims 


1-14 


YES 




Claims 




NO 


Industrial Applicability 


Claims 


1-14 


YES 




Claims 




NO 



2. Citations and explanations 
see separate sheet 



INTERNATIONAL P.RELIMINAF 
EXAMINATION REPORT - SEPARATE SHEET 



international application No PCT/IB95'011 71 



Point I ; 



The arr.endments introduced with the letter of 
30.11.98 lead to the subject rr^atter of the 
application to being extended beyond the content 
of the application as has been filed. They 
therefore run counter to the provisions of article 
34(2) (b) PCT. 

The relevant amendments are found in all the 
cldiiiii^ diid the objections jiaised xesulu, in a 
large part, from the fact that different v;ording 
is used in the new claims and in the application 
as originally f i led . In order to overcome this 
objection, the wording in the claims should be 
adapted to the wording used in the application as 
originally filed. 

One example of an amendment in question is the 
sentence introduced at the end of Claim 1, "..en 
vue de preparer une boisson . . . .dans le tem.ps en 
cas de stockage.", (..in order to prepare a 
beverage . . . .over time and in the event of 
storage.), which cannot be found in the 
aoplication as has been filed. Other exam.ples are 
the reolacement of the sentence "boisson 
fermentee, a base de mbut de biere" (fermented 
beverage , wi th beer v;or t base ) by "boisson 
fermentee du type biere" (fermented beverage of 
the beer type) (Claim.s 1, 13 and 14) and the 
sentence "..pour ralentir la vitesse de 



INTERNATIONAL PRELIMINAf 
EXAMINATION REPORT - SEPARATE SHEET 



International application No PCT/1B96/01 1 71 



maintenir ledit: trouble au froid en sus: 
(..so as to slow down the speed of sedirr.t 
of the reversible cold haze and to mamt 
said cold haze in suspension) (Claim 5) . 



Point V: 

Considering point I above, the subject matter of 
Claims 1 to 14 appears to be new and inventive 
(Articles 33(2) and 33(3) PCT) . 

Indeed, nothing in the documents cited in the 
international search report describes or suggests the 
use of a polysaccharide for the purpose of stabilizing 
the haze in fermented beverages with beer wort base, or 
a beverage prepared by such a method. 



- 2 ^ 

A method is known from WO 96/04363 for 
improving the stability of the foam produced by some 
beverages such as beer, consisting in adding one or 
5 more pectins during or after the process ot preparing 
such a beverage . 

It is also known that other polysaccharides 
have the same property, for example gums or modified 
starches or cellulose derivatives. 
10 It is also known that the addition of a 

carrageenan to a hot wort stimulates the coagulation of 
the soluble proteins contained in this wort and 
facilitates the sedimentation of the proteins and 
therefore the clarification of the beer. 



' 0 

The pectin used is the product commercially 
available under the name Pectine E 440 from the company 
Sanof i , France . 

5 The two samples A and B are placed in 500 - ml 

graduated tubes . 

The quality of the haze of the two worts is 
evaluated in the following manner. The decantation 
volume of the protein break containing the protein 
10 fractions coagulated and which have precipitated is 
measured . 

This method of evaluating the haze of the wort 
is in particular described in the publication "Bieres 
et Coolers", Paris, 1991, p 130. 

15 Now with reference to Figure 1, it appears that 

the formation of the protein break of sample B 
(curve C2) is slowed down, in comparison of that of 
sample A (curve CI) . 

Given that a rapid and high protein break 

20 corresponds to a weak persistent haze, pectin therefore 
acts as a factor inhibiting and reducing the protein 
break, and consequently as a factor which increases the 
quality of the haze in the beer. 

This is clearly demonstrated in Figure 2 , which 

25 shows the effect of the concentration of pectin Q40 
added to the hot wort on the formation of haze at 20 °C 
in the cooled and centrifuged wort. 

The results indicated in Figure 2 are obtained 
m the f ol lowing manner : 

3 0 The hot wort (10 0 ° C) is collected at the end of 

the cooking step and divided into samples without 
addition of pectin (0 g/1), or with addition of pectin 
(0.1 g/1, 0.2 g/1, 0.3 g/1, 0.5 g/1, 0.75 g/1 or 
1 a/I) . After dissolution of th^ xDectin bv aentl^ 
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Annex 

Table 1 



Durat ion 

of 
storage 
at 0°C 


Control beer 
wi thout 
additive 


Additive 1 


Additive 2 


Additive 3 


T { °C) 


2 


20 


2 


20 


2 


20 


2 


20 


7 days 


0.310 


0.037 


0 . 527 


0 . 029 


0.521 


0 . 099 


0 . 484 


0.020 


14 days 


0 . 102 


0 . 029 


0.416 


0 . 057 


0 .352 


0 . 096 


0 . 241 


0 . 019 


21 days 


0 . 083 


0.038 


0.377 


0.037 


0 .285 


0 . 084 


0 . 165 


0.020 


2 8 days 


0 .052 


0 . 027 


0 . 161 


0 . 016 


0 . 242 


0 . 074 


0 . 097 


0 . 020 



Additive 1: gum acacia, commercially available 
from the company Janssen Pharmaceuticals, Belgium, at a 
10 dose of 1000 mg/1 of beer. 

Additive 2: carrageenan E 407, commercially 
available from the company Sanofi, France, at a dose of 
10 mg/1 of beer. 

Additive 3: pectin E 440 (70 to 80% purity), 
15 commercially available from the company Sanofi , France , 
at a dose of 100 mg/1 of beer. 




CLAIMS 

5 1. Use, in a beer wort or in a fermented beverage 

prepared from the said beer wort, of at least one 
polysaccharide which is at least slightly soluble in 
water, characterized in that there is used either a 
polysaccharide capable of forming complexes with 

10 protein fractions of the said wort or of the said 
beverage, in order to inhibit the coagulation and the 
precipitation of proteins, or alternatively a 
polysaccharide capable of forming a suspension in the 
said wort or the said beverage, in order to prepare a 

15 fermented beverage of the beer type having a permanent 
haze at room temperature and/or a reversible cold haze 
having respectively predetermined characteristics in 
terms of intensity and persistence over time in the 
event of storage . 

20 2. Use according to Claim 1, characterized in that 

the polysaccharide is chosen from starch derivatives, 
especially from the modified starches E 1404 to E 1450. 

3. Use according to Claim 1, characterized in that 
the polysaccharide is chosen from pectins of the E 440 

25 type or from derivatives thereof. 

4. Use according to Claim 3, characterized in that 
the pectin is introduced into the hot wort so as to 
create a permanent haze . 

5. Use according to Claim 3 or 4, characterized in 
30 that the pectin is introduced into the finished beer so 

as to slow down the speed of sedimentation of the 
reversible cold haze and to maintain the said cold haze 
in suspension . 

6. Use according to one of Claims 3 to 5, 
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7. Use according to Claim 1, characterized in that 
the polysaccharide is chosen from carrageenans of the 
E 407 type and is introduced into the finished beer so 
as to form a permanent haze and to stabilize the cold 

5 haze . 

8. Use according to Claim 8, characterized in that 
the carrageenan, which is highly reactive, is added in 
a proportion of at least about 5 mg/1 and preferably of 
the order of about 10 mg/1. 

10 9. Use according to Claim 1, characterized in that 

the polysaccharide is chosen from gums, for example the 
gums E 400, E 401, E 402, E 403, E 404, E 405, E 413, 
E 415 or E 416, or gum acacia, and is preferably 
introduced into the finished beer so as to stabilize 

15 and maintain the reversible cold haze in suspension. 

10, Use according to Claim 9, characterized in that 

the gum, for example gum acacia, which is weakly 
reactive , is added in a proportion of the order of 
about 1000 mg/1. 

20 11. Use according to any one of the preceding 

claims, characterized in that the polysaccharide is 
added in a proportion of between about 5 mg/1 and about 
2000 mg/1 of wort or of beer, advantageously between 
about 10 mg/1 and about 1000 mg/1, preferably between 

25 about 50 mg/1 and 500 mg/1, the proportion to be used 
varying in an inverse proportion of the degree of 
reactivity and the degree of purity of the 
polysaccharide, and being dependent on the time when 
the said polysaccharide is used. 

30 12. Use according to any one of the preceding 

claims, characterized in that the nature and the 
quantity of the polysaccharide and the conditions for 
adding the said product are chosen so as to create 
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14 . Fermented beverage of the beer type prepared 

from a beer wort, characterized in that it was prepared 
using the method according to Claim 13. 
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2. Ce RAPPORT comprend 4 feuilles, y connpris la presente teuille de couverture. 

S It est accompagne d'ANNEXES, c'est-a-dire de feuilles de la description, des revendications ou des dessins qui ont 
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Tadministration chargee de I'exannen preliminaire international (voir la regie 70.16 et I'instruction 607 des Instructions 
administratives du PCT). 
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1 

II 


[;] 


Base du rapport 
Priorite 


ill 


[J 


Absence de formulation d'opinion quant a la nouveaute, I'activite inventive et la possibilite d'application 
industnelle 


IV 


□ 


Absence d'un,1e de I'fnvention 


V 




Declaration motivee selon I'article 35(2) quant a la nouveaute, I'activite inventive et la possibilite 
d'application industrielle; citations et explications a I'appui de cette declaration 


VI 


□ 


Certains documents cites 


VII 
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Irregularites dans la demande Internationale 


VIII 


□ 


Observations relatives a la demande Internationale 



Nom et adresse postale de ladnn- ^'ration chargee de 
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RAPPORT D'EXAMEN 
PRELIMINAIRE INTERNATIONAL 



Demande intemationale n= PCT/IB96/01 171 



I. Base du rapport 

1 . Ce rapport a ete redige sur la base des elements ci-apres (les feuiiies de rempfacement qui ont ete remises a 
I'office recepteur en reponse a une invitation faite conformement a I'article 14 sont considerees, dans le present 
rapport, comme "initialement deposees" et ne sont pas jointes en annexe au rapport puisqu'elles ne contiennent 
pas de modifications.) : 

Description, pages: 

2a, 10, 14 re9ue(s) le 08/12/1998 avec lettre du 30/11/1998 

1-9,11-13 version initiale 

Revendications, N : 

1-14 regue(s) le 08/12/1998 avec lettre du 30/11/1998 
Dessins, feuiiies: 

1/3 re9ue(s) le 08/12/1998 avec lettre du 30/11/1998 

2/3,3/3 version initiale 

2. Les modifications ont entraine I'annulation : 

□ de la description, pages: 

□ des revendications, n""^ : 

□ des dessins, feuiiies : 

3. □ Le present rapport a ete formule abstraction faite (de certaines) des modifications, qui ont ete considerees 

comme allant au-dela de I'expose de I'invention tel qu'il a ete depose, comme il est indique ci-apres 



(regie 70.2(c)) : 



4. Observations complementaires, le cas echeant : 



voir feuille separee 



RAPPORT D'EXAMEN 

PRELIMINAIRE INTERNATIONAL Demande intemationale HU I /Ibyb/Ul 1 /I 



V. Declaration motivee selon Tarticle 35(2) quant a la nouveaute, Tactivite inventive et la possibllite 
d'application industrielle; citations et explications a I'appui de cette declaration 

1. Declaration 



Nouveaute 


Oui : 


Revendications 


1-14 




Non : 


Revendications 




Activite inventive 


Oui : 


Revendications 


1-14 




Non : 


Revendications 




Possibilite d'application industrielle 


Oui : 


Revendications 


1-14 




Non : 


Revendications 





2. Citatiori:> et expliudtiuMo 
voir feuille separee 




RAPPORT D'EXAMEN Demande intemationale n" PCT/IB96/01 1 71 
PRELIMINAIRE INTERNATIONAL - FEUILLE SEPAREE 

Point I: 

Les modifications introduites avec la lettre du 30. 1 1 .98 conduisent a etendre 
I'objet de la demande au- dela du contenu de la demande telle qu'elle a ete de- 
posee. Elles vont par consequent a I'encontre des dispositions de Particle 34(2)(b) 
PCT. 

Les modifications concernees se trouvent dans toutes les revendications et les 
objections soulevees resultent, en majeure partie, du fait qu'un langage different 
est utilise dans les nouvelles revendications et dans la demande telle que 
deposee a I'origine. Afin de surmonter cette objection, le langage des 
revendications devrait etre adapte au langage utilise dans la demande telle que 
deposee a I'origine. 

Un exemple d'une modification concernee est la phrase introduite a la fin de la 
revendication 1, "..en vue de preparer une boisson ....dans le temps en cas de 
stockage.", qu'on ne peut pas trouver dans la demande telle qu'elle a ete 
deposee. D'autres exemples sont le remplacement de la phrase "boisson 
fermentee, a base de mout de biere" par "boisson fermentee du type biere" 
(revendications 1 ,13 et 14) et la phrase "..pour ralentir la vitesse de sedimentation 
du trouble au froid reversible et maintenir ledit trouble au froid en suspension" 
(revendication 5). 

Point V: 

En consideration du point I, ci-dessus, I'objet des revendications 1 a 14 semble 
etre nouveau et inventif (Articles 33(2) et 33(3) PCT). 

En fait, rien dans les documents cites dans le rapport de recherche Internationale 
ne decrit ni ne suggere I'utilisation d'un polysaccharide en vue de la stabilisation 
rif^s troubles de boissons fermentee a base de mout de biere, ou une boisson 



REVEND I CAT I ON S 



1 - Utilisation, dans un mout de biere ou 
dans une boisson fermentee preparee-'a partir dudit mout 
de biere, d'au mcins un polysaccharide au moins 
faiblement soluble dans I'eau, caracterisee en ce qu'on 
utilise ou bien un polysaccharide capable de former des 
complexes avec des fractions proteiques dudit m.out ou 
de ladite boisson, afin d'inhiber la coagulation et la 
precipitation des proteines, ou bien un polysaccharide 
capable de former une suspension dans ledit mout ou 
ladite boisson, en vue de preparer une boisson 
fermentee du type biere presentant un trouble permanent 
a la temperature ordinaire et/ou un trouble au froid 
reversible ayant respect ivement des caract er is tiques 
predeterminees en matiere d'intensite et de persistance 
dans le temps en cas de stockage. 

2 - Utilisation selon la revendicat ion 1, 
caracterisee en ce que le polysaccharide est choisi 
parmi les derives d'amidon, notamiment parmi les amidons 
modifies E1404 a E1450. 

3 - Utilisation selon la revendicat ion 1, 
caracterisee en ce que le polysaccharide est choisi 
parmi les pectines du type E440 ou parmi leurs derives. 

4 - Uriiisarion selon la revendicat ion 3, 
caracterisee en ce que la pec tine est introduite dans 
le mout chaud en vue de creer un trouble permanent. 

5 - Utilisation selon la revendicat ion 3 ou 
4, caracterisee en ce que la pectine est introduite 
dans la biere finie pour ralentir la vitesse de 
sedimentation du trouble au froid reversible et 




f^nviron 500 mg/i, de preference de 1 ' ordre de ICQ mg/1 
environ a 300 mg/i environ. 

7 - Utilisation selon la r e vendica t ion 1/ 
caracterisee en ce que le polysa-cchar ide est choisi 

5 parmi les carraghenanes du type E407 et est introduit 

dans la biere finie pour former un trouble permanent et 
stabiliser le trouble au froid. 

8 - Utilisation selon la revendicat ion 8, 
caracterisee en ce que le car raghenane , fortemenc 

10 reactif, est ajoute a une dose d'au moins 5 mg/1 

environ et de preference de l*ordre de 10 mq/1 environ. 

9 - Utilisation selon la revendicat ion 1, 
caracterisee en ce que le polysaccharide est choisi 
parmi les gommes, par exemple parmi les gomjp.es E400, 

15 E401, E402, E403, E404, E405, E413, E415, E416, ou la 

gomme acacia, et est introduit de preference dans la 
biere finie pour stabiliser et maintenir en suspension 
le trouble au froid reversible. 

10 - Utilisation selon la revendicat ion 9, 
20 caracterisee en ce que la gomme, par exemple la gomme 

acacia, faiblement reactive, est ajoutee a une dose de 
I'ordre de 1.000 mg/i environ. 

11 - Utilisation selon 1 ' une quelconque des 
revendications precedentes, caracterisee en ce que le 

25 polysaccharide est ajoute a une dose comprise entre 

environ 5mg/l et environ 2000 m.g/1 de m.out ou de biere, 
avant ageusement encre environ 10 mg/l et environ 1000 
mg/1, de preference entre environ 50 mig/1 et 500 mg/1, 
la dose a utiliser variant en proportion inverse du 

30 degre de reactivite et du degre de purete du 

polysaccharide, et dependant du mom.ent auquel est mis 




rTianiere a creer des particules proteiques ayant 
diametre moyen d' environ 0,3 pm. 

13 - Precede de preparation d'une bcisscn 
f ermentee du type biere a partir d'un mout de biere, 

5 caracterise en ce qu'il comprend une etape constituee 

par une utilisation selon I'une quelconque des 
revendications precedentes . 

14 - Boisson fermentee du type biere preparee 
a partir d'un mout de biere, caracterisee en ce qu'elle 

10 a ete preparee par la mise en oeuvre du precede selon la 

revendicat ion 13. 



On connait, d'apres le- WO 96/04363, un 
procede pour ameliorer la stabilite de la mousse 
produite par certaines boissons telles que de la biere , 
consistant a ajouter une ou plusieurs pectines pendant 
ou apres le processus de preparation d'' une telle 
boisson . 

On salt egalement que d'autres 

polysaccharides presentent la meme propriete., par 
exemple des gommes ou des amidons modifies ou des 
derives de cellulose. 

On salt egalement que le fait d' ajouter un 
carraghenane dans un mout chaud stimule la coagulation 
des proteines solubles contenues dans ce mout et 
facilite la sedimentation de ces proteines et done la 
clarification de la biere. 



10 



La pectine utilisee est le produit disponible commercialement sous la 
denomination Pectine EUUGaupres de la societe Sanofi, France. 

Les deux echantillons A et B sont places dans des tubes gradues de 

5 500 ml. 

La qualite du trouble des deux mouts est evaluee de la fa^on suivante. 
Le volume de decantation de la cassure proteique contenant les fractions 
proteiques coagulees et ayant precipite est mesure. 

Cette methode d evaluation du trouble du mout est notamment decrite 
10 dans la publication "Bieres et Coolers", Paris, 1991, p 130. 

En se referant maintenant a la figure 1, il apparait que la formation de 
la cassure proteique de I'echantillon B (courbe C2) est ralentie, en comparaison 
avec celle de I'echantillon A (courbe CI). 
15 Une cassure proteique rapide et elevee correspondant a un trouble 

remanent faible, la pectine agit done comme un facteur inhibant et diminuant la 
cassure proteique, et par consequent comme un facteur augmentant la qualite du 
trouble dans la biere. 

Ceci est clairement demontre a la figure 2, montrant I'effet de la 
20 concentration en pectine eu4o ajoutee dans le mout chaud sur la formation de 
trouble a 20°C dans le mout refroidi et centrifuge. 

Les resultats indiques a la figure 2 sont obtenus de la mamere 

suivante : 

25 

Le mout chaud riOO^C) est preleve en fin d'etape de cuisson et divise 
douce pendant 5 min, les echantillons de mout sont refroidis a 20^C et centrifuges 
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Annexe 



Tableau I 



Duree de 
stockage a 0°C 


Biere temoin 
sans produit 
d'addition 


Produit 
d'addition 1 


Produit 
d'addition 2 


Produit 
d'addition 3 


ICQ 


2 


20 


2 


20 


2 


20 


2 


20 


7 jours 


0,310 


0,037 


0,527 


0,029 


0,521 


0,099 


0,484 


0,020 


14 jours 


0,102 


0,029 


0,416 


0,057 


0,352 


0,096 


0,241 


0,019 


21 jours 


0,083 


0,038 


0,377 


0,037 


0,285 


0,084 


0,165 


0,020 


28 jours 


0,052 


0,027 


0,161 


0,016 


0,242 


0,074 


0,097 


0,020 



Produit d'addition 1 : Gonune acacia, disponible commercialement 
aupres de la societe Janssen Pharmaceuticals, Belgique, a une dose de 1000 mgT 
de biere. 

Produit d'addition 2 : carraghenane e^07 j disponible 

commercialement aupres de la societe Sanofi, France, a une dose de 10 mg/1 de 
biere. 

Produit d'addition 3 : pectine ^^^0 (purete 70 a 80%), disponible 
commercialement aupres de la societe Sanofi, France, a une dose de 100 mzl de 
biere. 




PCT 1 

REQUETE 

Lc soussign^ requicrt que la prdscntc demande 
intcrnauonalc soit tra'u^c conform^ment au Trajt6 dc 
cooperation en matiire de brevets. 


PCT/IB i 0 / 01171 

Demande intcmationale n' ^ ^ — . 


3 1 QCTOBRE igq^ (3 1. '0. 'Jo) 

Daic tiu (ic^^ui iMtcrnatiorit*) 


BUREAU lMTGR:iAT!G:!ALDEL"Gf;'PI 

Defiance lnt5T.£t.ona;8 PCT 

Nom dc rofHcc ricepteur ct "Demande intcmauouaJe PCT 


R6f6rcncc du dossier da ddposanl ou du mandalaue (A^cu.raa/) 
{12 caruclire: mi maximum) C 9^ ^ t\ C- 5^o3S**^ 


Cadre nM TFTRE DE L'lWENTlON Boisson fennentee a base de moQt de bxere , son 

precede de preparation 


Cadre n" 11 DEPOSANT 




INTERBREW 
Grand- Place 1 
1000 BRUXELLES 
BELGIQUE 


[ 1 Ccuc pcrsonnc esl aussi 
1 1 inventeur. 

n"dc t^licopicur 
n'dc t^l^imprimeur 


— — — -V Uomicile (nom dc 1 Etat) . Dprz-ToiTF 

Nationalti^ (nom de 1 EuO : BELGIQUE Bt^UjlWUtL 


ddposani pour ; 1 — J l_j ^ — ^ _ 


Cadre n- III AUTRE(S) DEPOSANT(S) OU (AUTREW) IIN v..r. ir,»..^v.; 

MALCORPS Philippe 
lA rue de Gobertange 
B-1370 JODOIGNE 
BELGIQUE 


Ccitc pcrsonnc esl : | 
[ j ddposant sculcmcnt 1 

1 X] d^posanl et invenleur 

1 ] inventeur sculement 

{Si cetie case est cochee, 
ne pas remplir ia suife } 


— Domicile (nom de 1 Etal) : bEDGIQUE 

Nationalile (nom rtlal) BELGIQUE 


CtUc personne esl ^ ^"fw. les Eijus Unisd' Aminque ^ seulcmcnl 1 1 

diposanl pour ; 1 1 cw^'g"*^ 1 ' _ ■ 

D-aulr« d^posanis ou inventcurs sont indiquts sur un= feu.Ue annexe. 





3, rue Mc.ncey 1 7d7tdiimpn^..7 

75009 PAP^S 

~T C c I - ■ 



..,(iJan.? J^^ ' '-^'■■■'^^ ... 



Fcuille n" . . ^. . . . 

Suite du cadre n" III AUTRES DEPOSANTS OU (AUTRES) LWTiNTEUKS 



Si aucun des sous-cadres suivants ne sont utilisis, la prisente feuille ne doit pas eCre incluse dans la reoueCe. 



Nom ct adressc : (i^'orr. de famille suivi du prenom; pour une personr^ morale, designation o^cielle 
corrplele. L'adresse doit conzprenJre it cede pczUil el le nom du pays.} 

DuPIRE bcephane 
Rue Bawin 2 
B-1350 ORP-LE^GR.W) 
BELGIQUE 



Ccttc personnc est : 

j I dtfposant sculcmcnt 

sant ct invcnteur 

[ I inventeur seulement 

{Si cede case est cache e, 
ne pas remplir la suite.) 



Nationality (nom dc I'Etat) : 

BELGIQLE 


Domicile (nom de I'Etat) : 

BELGIQUE 


Cette personne est 1 I tousles EtaLs 1 I tous Ics EliL5 d^signes sauf 
d^posanl pour : 1 1 ddsignis | i Ics Eiats-Unisd'Am^riquc 


X 


ics EULs-Unis d Am^nquc | 1 Ics Eiats indiaufs dans 
seulement | | le cadre suFplCmenLairc 


Nom ei adresse : {^om de famille suivi du pre nom; pcur une personr^ rru^rale, designation oficielle 
complete. L' adresse doit comprendre U cede postal el le nom du pays.) 

VAiN DEN EYinDE Ex JLk 
Paardeveldstraat 25 
B-3020 WINKSELE 
BELGIQUE 


Cette personne est : 

j deposant seulement 

[ >j deposant ct inventeur 

1 [ inventeur seulement 

{Si cette case est cochee, 
ne pas rerr.plir la suite.) 


Nationality (nom de I'EtaO ; 

BELGIQUE 


Domicile (nom dc TEtat) : 

BELGIQUE 


Cette personne est 1 1 tousles Etais | ] tous Ics Emts d^signes sauf 
deposant pour • 1 1 designes | | Ics Etats-Unis d'Arr.criquc 


X 


Ics EtaLs-Unisd Amyriquc I [ Ics Etats indigu^s dans 
sculcmcnt | | le cadre supple mcntairc 


Nom et adresse : {Nom de famille suivi du prinom; pour une personr.e morale, designation officlelle 
com.pVeie. L adresse doit con-.prendre le cede postal ei le nom du pays.) 


Cette personne est : 

[ 1 deposant seulement 

[ I deposant ct inventeur 

[ 1 inventeur seulement 

(Si cette case est cochee, ne 
pas remplir la suite.) 


Nationalite (nom dc I'EtaO : 


Domicile (nom de I'Etat) : 


Cede personne es; f I tcjs !es Et:!t^ [ 1 tcjs les Etn'j; designes sauf 1 ] Ics Eutj-Unis d' Am^nq^je 1 | Ics Etats indic^'j^s dans 
deposant pour ; 1 1 t^^^'g^-^^; 1 1 Ic^ ExaLs-L'msd' Arr,f nquc | | sculcnxrt 1 | le cadre supp! e me ntaijx 



Nom et adresse : {Nom de fcrrAlle S'jivi du prir^om; pcur une personne morale, desigrjztion o_ff:cie!le 
complete. L'adresse doit ccrr.prendre le cede postal et le nom du pays.) 



Cette personne est : 

I I deposant seulement 

[ I depos 



Dsant et mventeur 



Cette personne est | I tousles Etats f 1 icjs Ics Ecafs difsigr.^s sauf f IlesEtaLs-L 



les EtaLs-Unis d ' Arr~r^nj'jc 



I I les Etais indi^u^s da; 



FCL 



Cadre V DESIGNATION D'ETATS 



Les dt5signations suivantes sont faites conform^mcnt ^ la r^gle 4. 9. a) (cocker Us cases appropriees: une au mains doi: I'etre) : 
Brevet regional 

[x] AP Brevet ARIPO : KE Kenya, LS Lesotho, MW Malawi. SD Soudan, SZ Swaziland. UG Ouganda ct tout autre Etai qui 
est un Etat coniractant du Protocolc de Harare ct du PCT 

1^ I EA Brevet eurasien : AM Arm^nie, AZ Azcrbaidjxn, BY Belarus, KG Kirghizistan, KZ Kazakstan. MD R^publique de 
Moldova. RU Federation de Russie, TJ Tadjilustan, TM Turkmenistan, et tout autre Etat qui est un Etat contraciant de 
la Convention sur le brevet eurasien ct du PCT 

Brevet europeen : AT Autnche, BE Belgique, CH et LI Suisse et Liechtenstein, DE Allemagne, DK Danemark. 
ES Espagne. Fl Finlande, FR France, GB Royaume-Uni. GR Gr^e, IE Irlande, IT Itnlie, LU Luxembourg, 
MC Monaco, NL Pays-Bas, PT Portugal^ SE Su^de et tout autre Etat qui est un Etat contractant de la Convention sur 
le brevet europeen et du PCT 

^ OA Brevet OAPI : BF Burkina Faso.BJ B^nin.CF R^publique centrafricaine.CG Congo, CI Cote d' I voire, CM Cameroun, 
GA Gabon. GN Guint^e, ML Mali, MR Mauritanie, NT Niger, SN S^n6gal, TD Tchad, TG Togo ct tout auL'-e Etat qui 
est un Etat membre de rOAPI et un Etat contractant du PCTT (si une autre forme de protection ou de traitemer.: est souhcitee, 
le precis er sur la li^ne poimillee) 

Mrcvet national (si unc antic f^mic dc pi{Ucc!ion ok dc if.ir.cDicni cs: souhaticc, le prcciscr sur (a ligne /foinnHcc) : 



Q 

Lis 
EE 
S 

ra 

0 
B 

m 
m 
m 

m 



AM 

AT 

AU 

AZ 

BH 

BG 

BR 

BY 

CA 

CH 

CN 

CU 

CZ 

DE 

DK 

EE 

ES 

FI 

GB 

GE 

HU 

IE 

IS 

.IP 

KE 

KG 

KP 



Albanic 

Armcnic 

Autriche 

Austrnlic 

A7xrba!djan 

Barbade 

Buigarie 

Bresil 

Belarus 

Canada 

et LI Suisse el Liechtenstein 

Chine 

Cuba 

Republique tcheque 

Allemaene 



FH I-^' Lettonie 

0 MD Republique de Moldova 

0 MG Madagasc ar 

E\J MK Ex-Republique yougoslave de Maccdoinc 



Danemark 

Estonie 

Espagne 

Finlande 

Roynume-Uni 

Gcorgie 

Hongrie 

Isrnc! 
Lsiandc 
Japon . 
Kenya 

Kirghizistan 

Republique popubire dcmocratique de Core 



a 

Q 
ED 
□ 

□ 
Q 
Q 
Q 
13 
13 
C3 
□ 

a 

D 
Q 

[a 



MN Mongolie 

M\V Malawi 

MX Mexique .. 

NO Norv^ge 

NZ Nouvelle-Zelandc 

PL Pologne 

PT Portugal 

RO Roumanie 

RU Federation de Russie 

SD Soudan 

SE Suede 

SG Singapour 

SI Slovenie 

SK Slovaquie 

TJ Tadjikistan 

TM Turkmenistan 

TR Turquie 

TT Trinite-cl-Tobago 

UA Ukraine 

UG Ouganda 

US Etats-Unis d'Ameriqu^f 



[X] KR Republique de Corit: 
0 KZ Kazakstan 



[v] UZ Ouzbekistan . 

\X} VN Viet Nam . .. 

Case rescpr'ecs pour la designation (aux fins d'un brevet national) 
d Etats qui sont devcnus parties au PCT apris la publication de la 



Outre les designations faites ci-dessus. le d^posant s.^si co- 'orm^rrent i la r^gle 4 9.b) toutes les desi^naMons qui seraient 



Ou:!;e: 19s 



t-s nrtcs rt-.. 



dr- re.-.. 



FeuiUe n'' 



Cadre supplemenlaire Si le cadre supplementaire n'est pas utilisi, il n'est pas nicessaire d'insirer cette feuilU dans la requete 



Vtiliser le prisent cadre dans les cos suivants : 



I. SiVun des cadres du present formulaire ne suffa pas 
a contenir tous les renseignements : 

fn nnrrirtili/^r ' 

i) SI plus de deux personnes sont en cause comme 
deposanis ou inventeurs ei que I'on ne dispose 
d'aucune "feuille annexe" : 

ii) SI, dans le cadre // ou dans I'un des sous-cadres 
du cadre n" HI. in case "les Etais indi que s dans ie 
cadre supplementaire" est cochee : 



ill) SI. dans le cadre n" Jl ou dans I'un des sous-cadres 
d'j cadre n° IN, I'inventeur ou le deposant/inventeur 
n'a pas la qualite d'inventeur pour tous les Etats 
designes ou pour les Etats-Vnis d'Amerique : 



iv) SI, en plus du ou des mandataires indiques dans le 



v) si, dans le cadre n" V, le nam d'un Etat (ou de 
rOAFI) est assorri de la mention "brevet d 'addition" 
ou "certificat d' addition " ou si. dans le cadre V 
le nom des Etats-Unis dAmerique est assorti de la 
mention "Continuation" ou "Continuation-in- 
part" : 

(vi) si la priorite de plus de trois demandes anterieures 
est revendiquee : 



2. Si le deposant revendique, a regard d'un office 
designe, le bine/ice de dispositions de la ligislalion 
nationale concernant des divulgations nan opposables 
ou des exceptions au difaut de nouveauti : 



dans ce cos, indiquer "Suite du cadre n' ..." [priciser le numiro du 
cadre] et fournir les renseignements conformement aux instructions 
donnees dans le cadre dans lequel la place 4tait insufjlsante; 



dans ce cas. indiquer "Suite du cadre n" III" et fournir pour chaque 
personne supplemenlaire le meme type de renseignements que ceux qui 
sont demandes dans le cadre n" III. 

dans ce cas. indiquer "Suite du cadre n° 11" ou "Suite du cadre n° III" 
ou "Suite des cadres n" II et III" (selon le cas). ainsi que ie nom du ou 
des deposants en cause et, d. cote de chaque nom, le ou les Etats pour 
lesquels la personne mentionnie a la qualite de deposant (ou, le cas 
echeant. la mention "brevet ARIPO", "brevet eurasien", "brevet 
europeen" ou "brevet OAFI"); 

dans ce cas, indiquer "Suite du cadre n° 11" ou "Suite du cadre n^ III" 
ou "Suite des cadres n" I! et III" (selon le cas), ainsi que le nom du ou des 
inventeur^s) et, a cote de chaque nom, le ou les Etats pour lesquels la 
personne mentionnee a la qualite d'inventeur (ou, le cas echeant, la 
mention "brevet ARIPO" ^ "brevet eurasien" , "brevet europeen" ou 
"brevet OAPI"): 

dans ce cas, iruiiquer "Suite du cadre n" IV" et fournir pour chaque 



qui sont demandes dans le cadre n" IV; 



dans ce cas, indiquer "Suite du cadre n" V" ainsi aue le nom de chaque 
Etat en cause (ou de I'OAPI) en precisant apres chaque nom le numero 
du tit re principal ou de la demande principale ainsi que la date de 
delivrance du litre principal ou la date de depot de la demande 
principale; 



dans ce cas, indiquer "Suite du cadre n" W" et fournir pour chaque 
demande anierieure supplementaire le meme type de renseignements 
que ceux qui sont demandes dans le cadre n'* VI. 

dans ce cos, indiquer ^'Declaration concernant des divulgations non 
opposables ou des exceptions au difaut de nouveauti** et ridiger au 
dessous cette declaration. 



SUITE DU CADRE IV (AUTRE MANDATAIRE) 

RENONT Claude 

BREVETS RODHAIN ET PORTE 

3, rue Moncey 

75009 PARIS 

FRANCE 



FeuiUe n' 



Cadre n" VI 



REVENDICATION DE PRIORITE 



L3 priories dc la ou des demandes antdrieures suivantes est revendiqu^e : 



D'autrcs rcvcndicaiions de prioritd soni | 1 

indiqu^es dans le cadre suppl^mentaire 1 I 



Pays 

(dcLis Uq'ud ou pour lejuel In 
derruir.de a tte diposei) 


Date de depot 
{jou r/rr. o is^^ann i e } 


Demandc n" 


Office dc d^pot 
{seulemini s'tl s'apt d'um d^m^jrude 
n'gionaU ou irjemalionnlt) 




(1) 










C) 










(3) 











Cocker la case ci-dessous si Li ccpie certifiie conforme de In demnnde arJeneure dcit it re delivree pari office qui, a'ui fins de la presence derr^Je imerruinorujle, 
est V office recepieur [une taie peut eire exigie) : 

□ L'ofnce r^cepteur est pri^ de preparer, et de transmettre au Bureau international, une copie 
certifi^e conforme de la ou des demandes antdrieures indiqu^es ci-dessus au(x) point(s) : 



Cadre n* VII ADMINISTRATION CIURGEE DE LA RECHERCHE LNTERNATIONALE 



Choix dc I'admirustration chargee de la recherche internationale (ISA) 

{Si plusieurs admin is tral ions char gees de la recherche iniernalionale snnt compeienies pour proceder a 



Recherche anterieure RempUr si une recherche (iniernalionale, de type iniemaiional ou autre) a de'Ja eie effectuee par i'administ ration chargee de la 
recherche iruemaiionale ou demandee a cede administration et si ceite adminisiraiion est maim enani priee de fonder la recherche imemaiionale. dans la mesure 
du possible, surles resultats de cetie recherche anterieure Pour peryne tire d' identifier cette recherche ou cette derrjinde de recherche, donnerles renseignements 
demandes ci-apres pour ta demande de brevet pertinente (ou sa traduction) ou pour la demande de recherche : 
Pays (ou office regional) ; Date {jour/mQisfannee) : Num^ro : 



Cadre n" VIII BORDEREAU 



La prfsente demande internationale 
comprcnd le nombre de feuilles suivant 



1. 


requete 


5 


feuilles 




2 


description 


14 


feuilles 


2 


3. 


revendications 


4 


feuilles 




4. 


abrege 


1 


feuilles 


3 


5 


dessins 


3 


feuilles 





ToLal 



27 feuilles 



Le ou les 6i^ments coches ci-apr^s sont joints ^ la pr^sente demande internationale : 

I x| feuille de calcul des ta.xes 



rrrn pouvoir distinct 
lAJ signe SUIVEOT 

[ I copie du pouvoir general 

□ explication de I'absence 
d'unc signature 

□ document(^s) de priorite 
(indigue(s) dans le cadre 
n" Vfau(x) point(s)): 



□ indications s^parees concernant 
del ■ " ' 

□ listage de sequence dc nucleotides 
ou " ' 

j I autrcs elements 



es micro-organismes ddpos^s 

stage de sequence dc nucldotid 
ou d'acides amines (disquette) 

autrcs 6\€n 
(preciser): 



La figure n" 



des dessins (le cas ^ch^ant) est propos^e pour publication avcc I'abr^ge 



Cadre n" IX 



SIGNATURE DU DEPOSANT OU DU MANDATAIRE 



A ccte de cheque signature, irdiquer le nam du signatc: re et, si cela n' apparalt pas clairement a la lecture de la requete. a quel litre V interessi signe 



KEIB Gerard (Mandataire) 



1. Date effective de reception des pieces suppos^es 



Reserve ^ roftlcc rcceptcur 



2 Dessins 



(Jern.-indees selon I'artic'.i' 11 2) &a P'CT 



5 Administration charg-itr de In recherche 



n Transmission de la copie dc recherche difftf rf c 



'.2.:- rcr.Ko i''^: 



Cetie feuille ne fait pas partiej^^^ demnnde intemationale ni ne compte comi^^^e feuille de celle ci 



PCX 



FEUILLE DE CALCUL DES TAXES 
Annexe de la requete 



R^fdrencc du dossier du 
d^posant ou du mandat3:r; 



CRE/i\C 56898 



R^scnri ^ rofficc rdccpteur 



Demande intemationale n"* 



Timbre ^ date dc loffice rdccptcur 



Dffposant 

interbre:// et 



CALCUL DES TAXES PRESCRITES 
I. TAXE DE TRANSMISSION 



300 CH 



2. TAXE DE RECHERCHE 

Recherche intematior.ale ^ cffectuer par ' 

{Si pluxieun cdministraiic^ chujrgets de la rcchirche interruiiionaie soni compitenics encequi concerm 
la demoAde imernmioncle. uiscrire ie nam de celle qui est choisie pour In recherche iniemctionale.) 

3. TAXE INTERNATIONALE 



2.000 CH 



La demande intemaiionale contient 
30 premieres feuilles 



feuilles. 



762 CH 



feuilles suivantes 



montant additionnel 



Additionner Ics montar.ts portds dans les cadres 
b, ct b^ ct inscrire le total dans Ie cadre B . . . 



Taxes de designation 

La demande intemationale contient 

11 . 185 CH 



designations. 



2.035 CH 



nombre dc tnxcs dc montant dc la lajcc dc designation 

designation dues (maiir-^r: I }) 

Additionner les mor.:ants portes dans les cadres B et D, et 

inscrire le total dans le cadre 1 

{ Lts deposants de certair^ Etatsonldrotla une reduction de 75%surUitaxe intemationale. 
Lorsque le denosania(cu to us lesdeposants ont) droit a cette reduction, lasomme devant 
figurersous f est e'gale c 25?o de lasomme des montants figurant sous B etD.) 

4. TAXE AFFERENTE AU DOCUMENT DE PRIORITE 

5. TOTAL DES TAXES DUES 

Additionner les montants portes dans ies cadres 

T. S, I et P, et inscrirs Is resukat dans le cadre TOTAL 



D 



2.797 CH 



5.097 CH 



TOTAL 



I I Les taxes de d^sig-auon seront payees ult^ri 



eurement. 



MODE DE PAlEiMENT 

fx] autorisaiion de debi:er un compte I 1 t^aite bancaire 

' ' de depot (voir ci-dessous) ' ' 

I I cheque [ | especes 

I I mandat postal timbres flscau.x 



I I coupons 

[ I auLres (pre'ciser): 



dans paiemcn: dL; t^Li! d?s tax;!s ir.Ji^u:^ ci-des5L 



□ 



C'-A a-Jtorist^ h dfbiter mon compte de d^pot du montant de la Laxe affc^rcnte 5 I'etablissement d^ 
docu-rcnt dc priority ct i sa trar.^missinn a-j B'jrcau intcmational de TOM PI 



ORCiANISATlON MONDlALi: DI: LA PROPRIF'I F: IN'I fa.LEC^ liHLl.H 
Bureau init- manorial 




PCT 

OHMANDI-: INTCRNATIONAIJ: PUBLIHE EN VHRir Di: TRAITn DH COOPRRATION t:N MATIERL: DE BRi:VETS (PCT) 



! (51) Classification internationale des brevets ^ : 
C12H 1/14, 1/00, C12C 5/02, 7/00 



Al 



(11) Numero dc publication internationale: 
(43) Date de publication internationale: 



WO 98/18902 

7 niai 19^;S (07.05.98) 



(21) Numerf> de la demande internati^tnale: T IB96'01 171 

(22) Date de depot international: 31 oclobie I W6 (31.1()/)6) 



(71 ) Deposant (pour lous Ics iJais dcsi\^nc\ san/VSi'. INTI-'RBRFW 

jBK'HI'i; CiniiKi-Piaco 1. B 1000 liruxellcs {\\\\). 

(72) Inventeurs; et 

(75) I n venlenr s/Dep osanl s f r\S\v<:7/ A7?/( MAECX)RPS. Philippe 
[Bh BEJ; Rue Cobertanijc lA, B 1 3^70 Jodoigne (BE). 
OrPlRE. STepliane [BEBH]; Rue Bawm 2, B-I3.S() 
Orp k'-Granti [WW). VAN DEN EYNDE, Erik [BE/BE], 
Paardeveklstraat 2S, B -3020 Winksele (Bl j. 

(74) Mandataires: KEIB, Gerard etc.; Novainark lechnologies. 
Imii^eiible Victoria Michelet, 122. m^^ Ed^vard VidllMnr 
E-92393 Lcvallois Pcrrct Ccdcx (FR). 



(81) Ktats designes: AE. AM, AT, AE. AZ, BA. BB. BG. BR. BY, 

C\, GH. C N, CV, (V„ DE, DK, El-. ES. M, GB, (U:, HE, 
IE. IS. JP. KE, K(i. KP. KR, KZ, EC, EK, ER. ES, ET. 
EE. EV. MD. MCE MK, MN, MW, MX, NO. NZ, PE, V\\ 
RO. RE. SD. SE, SG. SI. SK. TJ. TM. TR, T\\ EA, EG, 
E'S. UZ. VN, brevet ARIPO (KE, ES, MW, SD. SZ, EG), 
brevet eurasien (AM. AZ, BY, KG, KZ, MD, RE, TJ. TM), 
brevet eiirop^en (AI. BE. CH. DE. DK. IiS. I I, I-k. GB, 
CjR. II:. IT, EE, M(\ NE, PT, SE). brt-vet OAPI (Bb, BJ, 
CI-, CG, C\. CM, GA. GN. ME, MR. NI-. SN. TI), !(}). 



Publiee 



Avcc rapporl dc recherche Internationale, 



(54) Title: EERMliN ri:D BEVERAGE: WH H BEER WORT BASE, METHOD I OR PREPARING SAME 
(54) Titre: BOISSON I ERMEN l Ei: A BASE. DE MOU T DE BIERli, SON PROCEDE DE PRIiPARATION 
(57) Abstract 

l^he invention concerns a fermented beverage, with beer wort base, characterised in that it comprises a natural or synthetic additive, 
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BOISSON FERMENTEE A _BAS_E_ DE MOUT DE BIERE, SON 

La prcsente invention se rapporte a unc hoisson fermenlec a base dc 
mout de biere. 

Elle se rapporte egalement a un precede de preparation dime hoisson 
femientee a base de mout de biere. 
5 Elle conceme enfin une utilisation de composes en vue dc 

ramelioration de certaines des qualites de boissons fermentees. 

Generalement, la preparation d'une biere de type Pils met en oeuvre 
une serie detapes destinees a obtenir une biere la plus limpide possible. Ces 
10 differentes etapes comprennent notamment une precipitation, une adsorption, une 
centrifugation et une filtration du mout de biere. Les bieres de type Pils sont alors 
considerees comme etant colloidalement stables lorsqu'elles ne developpent plus 
aucun trouble a la fin de leur cycle de preparation et au cours de leur conservation. 

15 A I'oppose des bieres de type Pils, certaines bieres speciales, pour 

plaire au consommateur, ont comme caracteristique principale de presenter au 
moment de leur consommation, un trouble plus ou moins important et durable qui 
leur donne un aspect de biere non filtree et leur confere un caractere artisanal et 
nature]. 

20 

Dans ce type de bieres, le trouble est generalement du a la presence de 
levures. dc particules en suspension, principalcment des proteines, pouvant 
presenter des taillcs et des compositions tres differentes. Hn effet, la fraction 
principale de la suspension depend du procede de preparation et des conditions de 
25 conservation de la biere finie, notamment de la duree prealable de la decantation et 
de la temperature a laquelle elle a etc realisee. 
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Le premier type correspond aux troubles dits irreversibles qui 
subsistent apres rechauffement de la biere a une temperature de Tordre de IS'^C. 
Les principales particules rencontrees dans les troubles irreversibles sont 
nutamment les ievures, les particules de protemes ou d'amidon, les cristaux 
5 d'oxalate. 

Le second type correspond aux troubles dits reversibies qui se forment 
lors du refroidissement de la biere a la temperature de consommation, 
generalement inferieure a environ 12°C, et qui disparaissent totalement ou 
10 partiellement avec le rechauffement de la biere. Le trouble reversible est 
principalement constitue de proteines et de polyphenols. 

Apres la preparation, la plupart des troubles rencontres dans les bieres 
tendent a sedimenter au cours de la conservation, en dormant fmalement une biere 
1 5 plus ou moins clarifiee ainsi qu'un depot. 

Ce depot peut etre re-suspendu par agitation au moment de servir la 
biere, afm d'obtenir a nouveau une boisson presentant un trouble suffisant. 

On con^oit cependant aisement qu'une telle fafon d'operer n'est pas 
systematiquement observee par le consommateur. 

20 

II est par consequent important pour le brasseur de pouvoir offrir une 
boisson presentant un trouble de bonne qualite et susceptible de persister, au 
moins le temps de sa consommation, sans necessite pour le consommateur d'une 
operation particuliere. 

25 

L'invention a pour but de repondre en grande partie a ce but en 
proposant une nouvelle boisson fermentee a base de mout de biere presentant un 
trouble ameliore. 
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IJn premier objet de la presente invention est dc foumir une boisson 
fermcntee a base de mout de biere dont la stabilite des troubles est amelioree. 

Un autre objet de la presente invention conceme un proccde de 
5 preparation d'une boisson fermentee a base de mout de biere possedant un trouble 
a persistance amelioree. 

Un autre objet de la presente invention conceme Tutilisation de 
composes particuliers en vue de la stabilisation des troubles de boissons 
iO fermentees a base de mout de biere. 

La boisson fermentee selon Tinvention, a base de mout de biere, se 
caracterise en ce qu'elle comprend un produit d'addition, naturel ou synthetique, 
capable de former des complexes au moins temporairement stables avec des 
15 fractions proteiques dudit mout ou de ladite boisson ou de former une suspension 
au moins temporairement stable dans ledit mout ou ladite boisson, ledit produit 
d'addition etant present dans ladite boisson fermentee, au moins lors de sa 
preparation, a une dose suffisante pour obtenir un trouble satisfaisant dans la 
boisson finie. 

20 

Les Inventeurs de la presente dcmande de brevet ont en effet 
decouvert de fa^on surprenante que les troubles pouvaient etre ameliores par 
Taction de composes capables d'inhiber la coagulation et la precipitation des 
proteines contenues dans le mout utilise pour la preparation de ladite boisson ou 
25 dans la boisson finie, en formant par exemple avec celles-ci des complexes stables 
pendant un certain temps, ou en formant une suspension dans le mout. 
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pouvant former une solution aqueuse a une concentration d'au moins environ 1 0 
mg/1 d'eau. 

Avantageusement, le produit d'addition consiste en un ou plusieurs 
polysaccharides choisis dans le groupe comprenant notamment les derives 
d'amidon, les derives de cellulose, la pectine ou ses derives, notamment la pectine 
amidee (E 440), les gommes glucidiques ou leurs derives. 

On citera a titre d'exemples non limitatifs de derives de cellulose 
utilisables dans le cadre de la presente invention I'hemicellulose, la cellulose 
microcristalline (E 460), la methylcellulose (E 461), I'hydroxypropylcellulose (E 
463), rhydroxypropylmethylcellulose (E 464), la methylethylcellulose (E 465) et 
la carboxymethylcellulose (E 466). 

On citera a titre d'exemples non limitatifs de derives d'amidon 
utilisables dans le cadre de la presente invention les amidons modifies E 1404 a E 
1450 tels que decrits dans la Directive Europeenne 95/2/EC n°L61/l du 
20/02/1995. 

On citera a titre d'exemples non limitatifs de gommes utilisables dans 
le cadre de la presente invention la gomme xanthane (E 415), la gomme adragante 
(E 413), la gomme acacia, I'acide alginique (E 400) et ses sels, notamment de 
sodium (E 401), de potassium (E 402), d'ammonium (E 403), de calcium (E 404), 
I'alginate de propylene glycol (E 405), la gomme karaya (E 416). 

D'autres polysaccharides utilisables dans le cadre de la presente 
invention comprennent ceux appartenant a la famille des carraghenanes. 

Dans ce qui precede sont indiques les numeros correspondant a la 
legislation europeenne en matiere de produits alimentaires de certains des produits 
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utilisables dans le cadre de la presenle in\'cntion, a partir de la publication 
Euro food Monitor, European Union Eegislation on Foodstuffs. Agra Europe 
(london) Ltd. 

5 Selon une premiere forme de realisation de la presente invention, le 

produit d^addiiion comprend un polysaccharide tel que defmi ci-dessus. 

Selon une autre forme de realisation de la presente invention, le 
produit d'addition comprend un melange de plusieurs polysaccharides tels que 

1 A j 

L'invention a egalement pour objet un precede de preparation d'une 
boisson fermentee a base de mout de biere. Le precede selon Tinvention 
comprenant de preference des etapes de cuisson, d'ebullition, de refroidissement, 

1 5 de fermentation du mout et de conservation de la boisson obtenue, se caracterise 
en ce que Ton ajoute au cours de la preparation de ladite boisson un produit 
d'addition, naturel ou synthetique, capable de former des complexes au moins 
temporairement stables avec des fractions proteiques dudit mout ou de ladite 
boisson ou de former une suspension au moins temporairement stable dans ledit 

20 mout ou ladite boisson. 

11 n'est pas neccssaire dc decrirc plus en detail ici les etapes de 
cuisson, d'ebullition ou de fermentation du mout. Cclles-ci correspondent en effet 
a cellcs couramment utilises dans I'industric de la brasserie. L'homme du metier 
25 pourra se referer aux techniques conventionnelles de brassage, de maltage et de 
houblonnage. tclles que decrites par exemple dans la publication "Bieres et 
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Selon rinvention, le produit d'addition consiste essenticUcmcnt en un 
ou plusieurs polysaccharides tels que definis dans ce qui precede. 

Le produit d'addition est ajoute, sous forme dc poudre ou de 
5 preference sous la forme d'une solution aqueuse, a Tune quelconque des etapes de 
preparation de la boisson fermentee. Selon une premiere forme de mise en oeuvre 
dc la presente invention, le produit d'addition est ajoute a un moment quelconque 
entre le debut de I'etape d'ebullition du mout et le debut de i^etape de 
refroidissement du mout. 

10 

Selon encore une autre forme de mise en oeuvre du procede de la 
presente invention, le produit d'addition est ajoute dans le produit fmi. 

Le produit d'addition est ajoute selon I'invention a une dose variant 
1 5 d'environ 5 a environ 2000 mg/1 de mout ou de boisson, de preference d'environ 
10 a environ 1000 mg/1 de mout ou de boisson, de fa9on encore plus preferee 
d'environ 50 a environ 500 mg/1 de mout ou de boisson. 

Les doses inferieures employees dependent du type de polysaccharide 
20 employe, de la composition physico-chimique de la boisson, du moment d'ajout et 
du degre de purete du polysaccharide. 

Le critere de purete des polysaccharides n'est pas un facteur essentiel 
pour Tapplication de invention car il suffit d'adapter les doses appliquees en 
25 consequence. Ainsi par exemple, la pectine pent etre introduite sous forme d'une 
source brute ou impure, tel qu'une fraction, extrait ou concentre de fruit. 

Dans le cas particulier ou le polysaccharide doit etre extrait et 
solubilise au cours du procede, la forme preferentielle d'ajout se situe dans le mout 
30 chaud. 
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Les doses superieures sont generalement limitees par des problemes 
d'effets secondaircs de deviation visucllc ou organoleptique, spccifique a chaque 
polysaccharide et au type de boisson, comme par exemple la formation d'un 
5 precipite, une viscosite trop elevee, une destabilisaiion de la mousse, ou 
I'apparition de gouts inacceptables. 

L'homme du metier retrouvera aisement les conditions d'cijout 
optimales caracteristiques a sa propre boisson en realisant une serie limitee 
10 d'essais empiriques systemaiiques. 

L'invention a egalement pour objet I'utilisation, en vue d'augmenter la 
qualite des troubles de boissons fermentees preparees a partir de mout de biere, 
d'un ou plusieurs polysaccharides solubles dans I'eau, naturels ou synthetiques, 
15 capables de former des complexes au moins temporairement stables avec des 
fractions proteiques du mout de biere ou de former une suspension au moins 
temporairement stable dans ledit mout ou ladite boisson. 

Selon l'invention, les polysaccharides utilisables sont tels que defmis 
20 dans ce qui precede. 

Des avantages et caracteristiques supplementaires dc Tinvcntion 
apparaitront encore a la lumiere de la description plus detaillee qui suit d exemples 
de realisation de la presente invention, donnes a titre purement illustratif et non 
25 limitatif ainsi qu'aux figures qui s'y rapportent et dans lesquelles : 
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- la figure 2 est un graphique illustrant Teffet sur le trouble d'un mout 
de doses croissantes d'un produit d'addition selon Tinvention ; 

- la figure 3 est une representation par histogrammes de la 
5 distribution de taille de particules proteiques d'un premier echantillon de biere 

n'ayant pas re^u de produit d'addition selon rinvention; 

- la figure 4 est une representation par histogrammes de la 
distribution de taille de particules proteiques d'un second echantillon de biere 

10 ayant re9u un produit d'addition selon I'invention; et 

- la figure 5 est un graphique representant revolution du trouble de 
deux echantillons de biere en fonction du temps de stockage a froid et de la 
temperature de service de la biere. 

15 

Le principe de base de I'invention est de realiser des complexes entre 
les polysaccharides introduits et les proteines du mout ou de la biere. Selon la 
reactivite des polysaccharides et le moment de leur mise en oeuvre, ces complexes 
peuvent spontanement precipiter sous la forme d'un trouble, ou peuvent modifier 
20 les conditions de precipitation des proteines au cours du precede ou dans la biere 
finie. 

La gomme acacia contient une fraction glycoproteique qui possede des 
proprietes de stabilisation des systemes colloidaux. la reactivite de cette gomme 
25 est faible, en ce sens qu'elle ne cree pas de trouble immediat dans la biere, mais 
son effet devient perceptible lors de la formation de la decantation du trouble au 
froid reversible. Cette gomme est preferentiellement ajoutee en fin de procede 
pour eviter sa degradation thermique. 
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La pectine reagii avec les proteines qui prccipitent lors du 
refroidissement du moul et dc la biere. II s'ensuil qu'un ajout dans le mout chaud 
aura pour premier resultat la formation dun trouble permanent qui se maintiendra 
au cours du precede jusque dans la biere finie, et comme second resultat de 
modifier les conditions de formation et de precipitation du trouble au froid 
reversible dans la biere fmie. 

La pectine pcut etre egalement introduite dans la biere pour agir 
prefercntiellement sur la stabilisation de la fraction reversible du trouble forme a 
basse tci'iipeiatuic. 

L'ajout de carraghenanes dans le mout est une pratique courante en 
brasserie pour favoriser la clarification du mout en accelerant la precipitation et la 
floculation de la cassure proteique. Dans I'invention, la forte reactivite des 
carraghenanes vis-a-vis des proteines est au contraire mise a profit pour creer et 
maintenir un trouble permanent dans la biere a temperature ambiante. L'action de 
ce polysaccharide se manifeste egalement dans le ralentissement de la vitesse de 
sedimentation des particules proteiques du trouble qui se forme lors du 
refroidissement de la biere finie. 

Exemple 1 . 

Dans cet exemple, I'effct dun produit d'addition conforme a 
rin\ention sur la qualite du trouble dune biere est etudie. 

Pour cc faire, deux cchantillons dc mout de biere sont preleves au 

- r, 1.. r t.:,\,. , ; .; i ..... i i - - . j 
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La pectine utilisee est le produit disponible commercialement sous la 
denomination Pectine Q 40 aupres de la societe Sanofi, France. 

500 ml. 

La qualite du trouble des deux mouts est evaluee de la fafon suivante. 
Le volume de decantation de la cassure proteique contenant les fractions 
proteiques coagulees et ayant precipite est mesure. 

Cette methode d'evaluation du trouble du mout est notamment decrite 
dans la publication "Bieres et Coolers", Paris, 1991, p 130. 

En se referant maintenant a la figure 1, il apparait que la formation de 
la cassure proteique de Techantillon B (courbe C2) est ralentie, en comparaison 
avec celle de rechantillon A (courbe CI). 

Une cassure proteique rapide et elevee correspondant a un trouble 
remanent faible, la pectine agit done comme un facteur inhibant et diminuant la 
cassure proteique, et par consequent comme un facteur augmentant la qualite du 
trouble dans la biere. 

Ceci est clairement demontre a la figure 2, montrant I'effet de la 
concentration en pectine Q40 ajoutee dans le mout chaud sur la formation de 
trouble a 20''C dans le mout refroidi et centrifuge. 

Les resultats indiques a la figure 2 sont obtenus de la maniere 

suivante : 

Le mout chaud (100°C) est preleve en fin d'etape de cuisson et divise 
en echantillons sans ajout de pectine (0 g/1), ou avec ajout de pectine (0,1 g/1, 0,2 
g/1, 0,3 g/1, 0,5 g/1, 0,75 g/1 ou 1 g/1). Apres dissolution de la pectine par agitation 
douce pendant 5 m.in, les echantillons de mout sont refroidis a 20^C et cetitrifuges 
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(2500 X g, 15 min). Le trouble est mesure dans chaque sumageant. par absorbance 
( A700nm) ou par nephelometric (unites EBC). 

La distribution relative de la taille des particules proteiques dans les 
bieres issues des deux mouts de type A et B est ensuite mesuree par spectroscopic 
a correlation de photons, en utilisant un appareil Mastersizer (Malvern 
Instruments, Grande-Bretagne). Les resultats sont donnes sur les figures 3 et 4. 

II apparait de la figure 3 que les particules de la biere de type A 
possedent un diametre moyen d environ 0,8 jam aloib qu'en se referani maintenant 
a la fi gure 4, les particules de la biere de type B possedent un diametre moven 
d'environ 0,3 |im, mettant en evidence le role de la pectine dans I'inhibition de la 
coagulation et de la precipitation des proteines du mout. 

Les deux bieres A et B sont ensuite stockees a 0°C pendant deux 
semaines. Le trouble est evalue en mesurant I'absorbance a 700 nm en 
spectrometrie U.V. - visible (cellule de 1 cm) apres 24 heures, une semaine, deux 
semaines et trois semaines de conservation, et en rechauffant la biere de 0°C a 

20°C. 

II apparait sur la figure 5 que I'intensite des troubles des deux 
echantillons de biere diminue au cours du stockage mais que la biere n'ayant pas 
rci^u de pectine (courbe C3) possede un trouble dc moindre intensitc que la biere 
ay:ml re9u dc la pectine (courbe C4). 

L'amelioration de la stabilite du trouble lors du stockage apparait a 
travers Texprcssion de deux phenomencs. dime part, Ic trouble dil "permanent" 

pnrrc auc pcrsi«;tnnT nn^-e^ i-.;^-}^ |fr.>T^i.>r^t a '^o^r^ .|nr. i . . ..... . . , i - w^ r • 

"rc\ crsihlc", calculec par ditVcrcnce cntre la \alcur UK^suree a 2 C et ccllc mesuree 
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a 20''C, est egalement plus elevee dans I'essai, compare a la bierc sans pecline, 
apres 3 semaines de decantation a 0°C. Ce dernier effet stabilisant sur la fraction 
reversible du trouble est similaire a celui decrit dans le 1 ableau 1 joint en annexe. 

5 Exemple 2. 

Dans cet exemple, plusieurs produits d addition selon Tinvention sont 

testes. 

Les produits d'addition utilises dans I'exemple 2 ne sont plus ajoutes 
1 0 pendant la cuisson du mout, comme cela etait le cas dans I'exemple 1 , mais dans la 
biere fmie. Les echantillons sont conserves a O^C pendant une duree de quatre 
semaines. Le trouble de la biere decantee est evalue a 2°C et apres rechauffement 
dans un verre a 20°C, en utilisant la meme methode que celle decrite dans 
I'exemple 1. 

15 Les resultats sont donnes dans le tableau 1 figurant en annexe de la 

presente demande de brevet. 

II apparait des resultats obtenus que les produits d'addition utilises ont 

tous un effet ralentissant la vitesse de sedimentation de la fraction reversible du 

trouble de la biere et prolongent par consequent la persistance du trouble dans le 
20 produit. Par contre, les doses a utiliser pour chaque produit peuvent varier 

beaucoup d'un produit a Fautre. 

La mise en oeuvre de I'invention permet la production de boissons 

possedant un trouble permanent de bonne qualite pendant au moins quatre 

semaines, a une temperature de conservation de 20°C, et de boissons possedant un 
25 trouble reversible de bonne qualite pendant au moins trois semaines, a une 

temperature de conservation de 0°C. 

Dans le cas paniculier du produit d'addition 2 (carraghenane), on 
observe aussi une Icgcrc augmentation du trouble pcnnancnt mcsurc a 20°C 
30 (0,074 A en moyenne, contre 0,027 A dans le temoin). 
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II va de soi que la presente invention n'cntend pas se limiter aux 
exemples de realisation qui viennent d'etre decrits, mais en embrasse au contrairc 
toutes les variantes. 

5 

L'homme du metier aura tout loisir d'adapter la presente invention a 
scs propres besoins, en realisant simplement des operations de mise au point sans 
pour autant sortir du cadre des elements essentiels de celle-ci, tels que defmis dans 
les revendications qui suivent. 
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Annexe. 



Tableau 1 . 



Duree de 
stockage a 0°C 


Biere temoin 
sans produit 
d'addition 


Produit 
d'addition 1 


Produit 
d'addition 2 


Produit 
d'addition 3 


T(°C) 


2 


20 


2 


20 


2 


20 


2 


20 


7 Jours 


0,310 


0,037 


0,527 


0,029 


0,521 


0,099 


0,484 


0,020 


14 jours 


0,102 


0,029 


0,416 


0,057 


0,352 


0,096 


0,241 


0,019 


21 jours 


0,083 


0,038 


0,377 


0,037 


0,285 


0,084 


0,165 


0,020 


28 jours 


0,052 


0,027 


0,161 


0,016 


0,242 


0,074 


0,097 


0,020 



Produit d'addition 1 : Gomme acacia, disponible commercialement 
aupres de la societe Janssen Pharmaceuticals, Belgique, a une dose de 1000 mg/1 
de biere. 

Produit d'addition 2 : carraghenane X Satiagum E, disponible 
commercialement aupres de la societe Sanofi, France, a une dose de 10 mg/1 de 
biere. 

Produit d'addition 3 : pectine Q40 (purete 70 a 80%), disponible 
commercialement aupres de la societe Sanofi, France, a une dose de 100 mg/1 de 
biere. 
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Revendications. 

1. Boisson fernitnlec, a base dc moui de biere, caracterisee en 
ce qu'elle comprend un produit daddition nalurel ou synthetiquc, ledit produit 

5 daddition etant capable de former des complexes au moins temporairement 
stables avec les fractions proteiques dudit mout ou de ladite boisson ou de former 
une suspension au moins temporairement stable dans ledit mout ou ladite boisson. 
ledit produit d'addition ctant de plus present dans ladite boisson fermentee, au 
moins lors de sa preparation, a une dose suffisante pour obtenir un trouble 
10 satisfaisant dans la boissoii fluie. 

2. Boisson fermentee selon la revendication 1, caracterisee en 
ce que le produit d'addition consiste essentiellement en un ou plusieurs 
polysaccharides. 

15 

3. Boisson fermentee selon la revendication 2, caracterisee en 
ce que ledit polysaccharide est choisi dans le groupe comprenant notamment les 
derives d'amidon, les derives de cellulose, la pectine ou derives de pectine, 
notamment la pectine amidee. les gommes glucidiques ou derives de gommes 

20 glucidiques, ou des melanges de ceux-ci. 

4. Boisson fermentee selon la revendication 3, caracterisee en 
cc que les derives d'amidon comprcnnent notamment les amidons modifies H 1404 
a E 1450, ou des melanges de ceux-ci. 

25 

5. Boisson fermentee selon la revendication 3, caracterisee en 

,.1, . I,...' JAr i^ A r . ...,n..i , . ....>,,... , . ......... . . ' . . ■ ^ • ' 

30 carboxN'mcthylccllulose, ou des melanges de ccux-ci. 
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6. Boisson fermentee selon la revendication 3, caracterisee en 
ce que les gommes compreimenl notamment la gomme xanthane, la gomme 
acacia, la gormrie adragaiUe, Tacide alginique et ses sels, notamment de sodium, 

5 de potassium, d'ammonium, de calcium, I'alginate de propylene glycol, la gomme 
karaya, ou des melanges de ceux-ci. 

7. Boisson femientee selon la revendication 2, caracterisee en 
ce que le produit d'addition comprend les carraghenanes ou des melanges de ceux- 

10 ci. 

8. Boisson fermentee selon Tune quelconque des 
revendications 1 a 7, caracterisee en ce que le produit d'addition est soluble dans 
Teau a une concentration d'au moins environ 10 mg/l. 

15 

9. Precede de preparation d'une boisson fermentee a base de 
mout de biere, comprenant de preference des etapes de cuisson, d'ebuUition, de 
refroidissement, de fermentation du mout et de conservation de la boisson fmie, 
caracterise en ce que Ton ajoute au cours de la preparation de ladite boisson un 

20 produit d'addition naturel ou synthetique, ledit produit d'addition etant capable de 
former des complexes au moins temporairement stables avec des fractions 
proteiques dudit mout ou de ladite boisson ou de former une suspension au moins 
temporairement stable dans ledit mout ou ladite boisson. 

25 10. Procede selon la revendication 9, caracterise en ce que le 

produit d'addition consiste essentiellement en un ou plusieurs polysaccharides. 

11. Procede selon la revendication 10, caracterise en ce que 

ledit polysacchai'ide est choiSi dans le gruupe comprenant notamment les derives 
30 d'amidon, notamment les amidons modifies E 1404 a E 1450, les derives de 
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cellulose, notamment rhemicellulose, la cellulose microchstallinc, la 
methylcellulose, rhydroxypropylcellulose, rhydroxypropylmethylcellulose, la 
meth>'lethylcellulose et la carboxymcthylcellulose; la pectine et derives de 
pectine, notamment la pectine amidee; les gommes glucidiques et derives de 
gommes glucidiques, notamment la gomme xanthane, la gomme acacia, la gomme 
adragante, I'acide alginique et ses sels, notamment de sodium, de potassium, 
d'ammonium, de calcium, I'alginate de propylene glycol, la gomme karaya: les 
carraghenanes ou des melanges de ceux-ci. 

12. Procedc scion la revendicalion 9 ou 11, caractense en ce 
qu'il comprend I'addition d'environ 5 a environ 2000 mg de produit d'addition par 
litre de mout ou de boisson, de preference d'environ 10 a environ 1000 mg de 
produit d'addition par litre de mout ou de boisson. 

13. Procede selon Tune quelconque des revendications 9 a 12, 
caracterise en ce qu'il comprend I'addition d'environ 50 a environ 500 mg de 
produit d'addition par litre de mout ou de boisson. 

14. Procede selon Tune quelconque des revendications 9 a 13, 
caracterise en ce que le produit d'addition est ajoute entre le debut de I'etape 
d'ebullition du mout et le debut de I'etape de refroidissement du mout. 

15- Procede selon Tune quelconque des revendications 9 a 13, 

caracterise en ce que le produit d'addition est ajoute dans la boisson finie. 

16. Procede scion Tune quelconque des revendications 9 a 15, 
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17. Utilisation, en vue de I'anielioration du trouble d'une 
boisson fermentee preparee a partir de mout de biere, dun produit d'addition 
soluble dans I'eau, naturel ou synthetique, capable de former des complexes au 
mollis teinporairement stables avec des fractions proteiques dudit nioul ou dc 

5 ladite boisson finie ou de former une suspension au moins temporairement stable 
dans ledit mout ou ladite boisson. 

18. Utilisation selon la revendication 17, caracterisee en ce que 
le produit d'addition consiste essentiellement en un ou plusieurs polysaccharides 

10 tels que definis dans Tune quelconque des revendications 2 a 8. 
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rcrins as 



Id. ^ i,*^ 



producing suc.^i peccms and beverages stiai^ilized v/itl" sucr: 
pecrms . 

r-ectiz-iis are po-^v'saccnairxcies cccrj.irirz-ng lh. pairci.cu.-i.air i.n 
rhe cell walls of dicotiylcus planes. T^.e maiin chaiLn of peccms 
conna^ns a - 3 - galaccurcnzc acid, while residues n^ay ccncam L- 

rnarmcse, C" ga ^actios e, L * arabinC'Se , D'rcv'lcse and L'fucose. 
Each rype of plant:, m principle even each variety, possesses 
^'^■^e- specif ic pectins whose compositions differ from those of 
the pectins of other types /varieties . 

Hitherto, pectins have been used m particular m :elly- 
like products such as confiture and other fruit -jelly 
products. The pectins used herein are generally isolated fron 
apple pulo and citr-us pulp 'see fcr instance US Patent 
ope c if icaticn * < o . -±,343,443) . 

'Jo Patent 5,003,354 describes oectms that are isolated 
f r orr. sugar oeet pu— p 3-nc, can be used fcr irr.prcvmg '/aricus 
crocerties su"h as nutritional value and m ^:lan^• and i c:ations 

In z z L 'uim ^5 of the oatent snscificaticn m mi esticn. the 

u n oe r 3 1 sui oi n g t na t rria r s mta ^ ^ c w s and irru t a 1 1 o n w n i p p- e o ere ar?. 
are involved here. 
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Cwmg C3 -ne nacurai inqred:Lenr5 zt ceer and zh^ St^^cztzz 
:^ow-hGw of rl^e brewer, a fcam of good oualiry can be 



LiHDcrnano croc-^r^i-^-s of such a roarn art=: 

slow, regular sert-leir.enc 
- good adhesiLon zo che wail of zhe glass 

' f cruiaciion of f:ine- meshed "clangs" aur:Lng the air/znq o^ ^he 
foam. 

These oaramecers, which are of pamc^uiar Lrroorcance for 
zhe cons'u.T.er' 3 appreciation of che beer, can be determined 
reiaciveiy ob-ecciveiy by means of eQUioment: than xs avaxlaiDle 
on the market . 

To ootain a high - crua^ity foair., a foair. stabilizer is added 

to '^/arious beers. 

In general, the substance montol is used, although cobalt 
salts and iron salts are used as well. 

In a njmber of countries, the addition of such substances 
iS not allowed, as they are not necessary for the preparation 
of beer and/ or are not inherent to beer, 

Montol IS a polypropylene glycol alginate :a composition 
of 3 ■ D-mannuroniC acid and a - 1 - TJluronic acid having a 
molecular weight of between 30,000 and 200,000). This 
S'ubstance 

ihe b r o'^n a -^gae ^air 
PVTTif era. 

A known drawback of the use of montol, apart from the 
fact that It ^3 not inherent m beer, are the chances of 
precipitate forrra-tion m the fina^ procuct . 

The invention provides a method for improving the 
stability of the foam head of beverages, wherein one or more 
pectins are added to the beverage before, during or after the 
orocess o* its preparation. 

Preferably added are pectins that have been isolated or 
extracted from the hop plant or other necessary starting 
T^terials fcr beer, on acco'unt zz the fact th^t these pectins 
are derived from an ingredient that is inherent in beer and 



.s isolated from algae. It is isolated m particular 
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r.ence wi^^ r.ct: arrect zr.e "asre prcpemes , 



d'^^cd m cne fcrrn hen r^nes, 
CG-i — <3u5, ncD w cnc 9n*ti. irac cr" i>3crn€irz- 



aCwi.on m chs ^vennual beer, as nba z^roc&ss zz:nciirions 3r c^^g 
brswmg process ;'fcr instance -he high temperature ar neurral 

10 dH during wort: boiling) lead to the breakdown of the pectins, 
for inscance due to, inter alia, the S-elimmarion reaction 
according co Albersheirr. ^Albersheim et al . , ^960: the 
breaking of glycoside bonds ne:<t to oarbcx-^^.ethyl groups. . Due 
to this brea>:do^vT: , their f oa:?.- ir:T:roving oacacity is also lost. 

15 Hence, US Patent Specification ::c . 3,099,552, which 

relates to foain staioilizers for beer, starting from residual 
products of the brewing process, cannot relate to pectins from 
hops or other beer ingredients. It is not clear which 
substances are in fact prepared with the method according to 

20 this oatent specification. 

According to the present invention, it is preferred to 
start from pectins isolated from fresh hoc parts or from by- 
products of the hop e:<traction. 

?ref erabl;/ , the oectms according to the cresent 

25 invention are obtained from the hop cones or the bines of the 

oe cause zz tne ocssio^e presence zz unuesireu 5 uo s t an c e s t n a. t 
mav* have a negati'."e effect cn the taste, the co^or or the f oami 



nenois . 
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If 'zhxs charge of che pecc-ns is indeed relevan:: for one 
f cam- stai)ili2ing acncn oiiereof , lO ara.y be advantageous ro 
su-b'^eco ohe ^solaced peccins co a pamal saponification/ de- 
escerif icacio^n reaction. The average normal degree of 
5 esterif ication of "0% can then he reduced to 40-50%. 

In the above- referred o-ablication by Benard et al . , 
pectins that n:ay be present are only mentioned as being 
interfering during a montcl determination, and nothing is 
mentioned about any f'unction of those pectins. 

IC The pectins according to the invention can be added at 

any desired rroment from about 10 niinutes before the end of the 
wort bcilxng (this is not critical) to the end of the 
preparation process. In any case, they have to be added late 
enough to prevent the above-mentioned breakdo^^Ti from taking 

15 place to a large extent. Preferably, the pectins are added 
before the bright beer filtration, because any precipitates 
that may be present can be removed by means of the filtration. 
;^en, during the brewing process, a step kJiown as posthopping 
(adding a hop preparation at the end of the wort boiling) is 

ZC apolied, the pectin preparation can suitably be added to this 
hop preparation . 

The amounts of pectin that have to be added in order to 
achieve the impro^^ed stability can readily be determined by a 
skilled person. They will depend on, inter alia, the purity of 

15 the pectin preparation and the type of beer to which the 

preparation is added. In general, the amount of preparation to 
be added will be between C.5 and 03 g^hl, preferably aro^und 3 

In principle, the invention is applicable to all types of 
2 2 beer for which a foam, head is desired. The invention is in 
particular suitable for use in for instance beer of the 
pilsner fype. .A bottom- ferxiented gold- colored beer having a 
characteristic hopped taste.) 

According to the invention, with the pectins isolated 
35 from hops a foam stability is obtained that is at least as 

good as the foam stability obtained with montol, without the 
drawbacks attached thereto, and when the purity of the pectins 
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:crer foam 

i^-v^ _ ■„ „ 1^,^, 3 

J CTi,* »_ — w*- vv j_ ^ ^ w cr ^-N. ^ ^ -1- J. ... (_ -1-^- ^-ii*^ . 

INTRODUCTION 

based on "he facr zr.a^z pecrin 'nas a charge m beer. As a 
ccnseouence , ic Tav forri corroounds m the surface of the foam 
filrr.s. Heps ccnta:.n 1-3% d.s., pectiin. Hence, the pectiLns 
were isolated from hops and ccrni^ared witn ccrnmercially 
a "-'a 1 ^ o c - cectms tircm '^uest ^nternati-cnal . 
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RESULTS 



■d ce z]z3^:r'^-^ afrer inc^j_bat:ion for 



:res ar= cri-.-sn ir. 
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1 . Incubate the extract w 1 1 n Z . 3 : J HC 1 at ^ C " 3 f c r 4 o u r s , 
Then c e n t r :l r u g e after the t H r. a s c e e r. a a ~ u s t e c t c 3 -n* 1 1 n 
^a2CC3 . 

Z. L^Iext, add Al2(SC4)3 ana adiust tne pH tc -i -vitn ::a:CC3. 

Separate the precjipitate cy centrifuaat-.cn. 
3. Next, add Al2(SC4;3 ana aa:ust tne pH tc 4 ,;itn :;a2ZC3. 

Separate the precipitate centrifucaticn. 

The pectins were aaded tc battles cf oeer _n dosaces as 
indicated m Table 1. After this, the battles were sr.aKer. 
slowly at room temperature for two aays . rma^ly, at the 
service laboratory, the ream, stabilities were cet ermine a ^n 
auclicate . 



EXAMPLE 2 

2 . 1 MATERIAL 

Exploratory experiments were conaucted witn N'crthern Brewer A, 

3 and C (Dutch hops) . The experim.ents were repeat e a with four 
other varieties (German hops) . Northern brewer A and 5 
originate from the same location, N'ortnern or ewer Z com,es from> 
another location. 
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F c r c cmp arisen, zhe -Z arr. s " ar; :^ 1 ^ z a r c r. e xp e ri rr.e r. 3 we r e 

montioi . For zne foam experirpLer.t 3 , rererence pi_sr. er ceer was 
usea . 

2.2 METHODS 

1) Pectin axtraction 

The separate parrs of zhe ncp planr 'b:Lnes, zones, leaves 
10 and the wascej were exrracred w:L-h water (acidJLf^ea zz pH 2) 
to isolate pectin. The procedure fcllowed 15 set fcrtn m 
annex 1 . 

2) Detarmination of the AUA content and degree of 
15 esterif icat ion 

The purity of the isolated pectin fractions was 
deterr'.ined by means of a t it rat ion/ saponi f icat 1 on / 1 1 1 rat ion . 
JT.CTA : Compendium of food additive specifications, volume 2, 
Food and Agriculture Organization cf the United Nations, Rome 
20 1992, p 1C55. 

The content of AUA ; anhydroga-^a ct u r on 1 c acid) can thus oe 
determined- Thus, tne degree of esteriiicaticn (ZZi zt tne 
fractions was aetermmed as wel^. 

25 3 ) Determination of tiie foam influence of pectin 

The purifieci pectin fractions were aoaea zz oeer tc 
oe term, me the influence tne reef zr. the foam, stacility, The 
p r o c e au re is described m annex 2. 

30 2.3 RESULTS 

2.3.1 Dutch hops 

The Dutch hop plants were harvested at two points of time 
to investigate variation m the maturity of the p^ant tim.e 1 
35 13 the proper moment of harvesting; the hop cones nave tne 

r e qu 1 r e d maturity ; p 1 a n t A : ; 1 1 m.e 2 is a p p r c x . 2 w e e < s after 
the proper ti me of harvesting (tne leaves, cones and bines are 
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withered - p 1 a r. t. s 3 and Z) 
exrracred pecnr. frac"dcr. s 
lew a yie-^a cr pecrm, as i 



.ac^e J snows .r.e 
The ^eaves a*^ 
zcr.se. cru e r. c e ^ f w r: : 



; • a n ' 5 ? a v e - : 
::. ^ e . a ^ e . 



furrner ccns laerea separace- 



Table 3 Yields of extraction from the Dut ch. hop 
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heps, cur LZ was ccrrecrea f-r m zr.e experi .T.e n r s w i m ~ ! 
Ger:nan hops . 

Up c ^ a c : : L ^± c of 5 g / r. ^ , zr.e f c ao^. - s z a c i 1 1 z i r. g a c o . 



b * n e / c w n e o e c 1. 1 i A ana z: 



5 At higher con cent: rat ions , the action of pectin lags oenino 

when compared with montol ipartly due to the 70-80% purity of 
the fractions] . Bine/ cone pectin extracred from plant Z snows 
a different pattern. The cone pectin has a negative effect on 
the foam stability, while one bine pectin has a greater 

0 positive effect on the f o ar. s t a o 1 1. 1 1 y i n c omp arisen with bine 
pectin of plant A and 3. It is pO'SSib^e tnat ^n the case of 
the cone oectm (plant rr^.ore f oam-neQat I'/e components sucn 
as pG^ypnenols) nave oeen extractea a^ong. 

5 2.3.2 German hops 

From, tne bines, cones ana the waste of four German hop 
varieties, pectin was e.xtraotea as well. 

The yields are given m Table 4. In the expenm.ent s , the 
leaves are not considered cn account of the low pectin yields 
0 m Dutcn nop plants. 

Waste IS a mixture of bines, leaves and cones such as it is 
left i.n the field after harvesting. 
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The c o n c e n r r a c n c f the .t.c n ti 3 ^ added was - r. e r e f o r e a _ s c 
reduced 60% -c enable a gcca ccmpa risen cerweer. ir.e ~wc. 

3 me pect::Ln, hep 2 one pec:: m and rp.onr.ol give an a-Lfp.os" 
equal foam srabiliry after oemg addea to reference oeer . At 
an addition of 3 g/hl tne foa.T, inr.p rovement is appro:-:. 4C sec. 
At a dosage of 3 g/hl, wasue pectin gives an average foam 
improvement of 35 sec. To all pectin fractions -t applies that 
the stabilization is variety-aependent . If tne oosage of the 
pectin fractions is adjusted, so that 1, 5 and 10 g AUA/hl is 
dosed, the foam stability is not proportionally increased ^see 
Fig. 6, m annex 5 the results are shown in tables; . The 
fractions are on.y 50% pure on average, tne other T^.ay also 

consist of f oam.-negat 1 ve components. If the aosage zz tne 
pectin fractions is increased, T.ore f oam-negat 1 ve components 
may end up m the beer as well. In order to reauce cr 
eliminate this problem, the fractions must be purified more. 

After the addition to water and beer it was investigated 
whether the isolated pectin fractions were aetectacle oy means 
of the mcntol test. As a standard, m.annuronic acid was 
included. Fig. shows the chroma t ograms . This proves that 
according to this method, pectin is not detect ao^e The course 
of the standard oeer is iaentical to that zz scan care ceer to 
which hop pectin has been added. 

2 . 4 CONCLUSIONS 

Pectins can be extra c tec. frcm tne different carts z z the 
hop o 1 a n t ; b 1 n e s , cones, . The c e c 1 1 n '/ 1 e 1 o frcm ^ e a e s was t c o 
small for exoer im.ent s . Sufficient pectin can, ncwever, oe 
extracted from the waste tnat is left beh mo m tne fielc 
after harvesting. The purity ■ A 'J A content) c f tne pectin 
fractions proves to depena on tne t imte cf harvesting, tne 
amount cf m.aterial during purif.caticn ano the nop variety, 
^he avera'^e ceoree cf esterif^caticn cf the Iitsn rico chants 
IS '5% and cf tne Germ.an ncp chants "Zh, l^tt-e cifference is 
uiscernible bee ween bines ; cones cr tne waste. After accition 
" 0 p'ls'^e*' re^^erence beer/ "bine" and "hco cone' oectin '^'leiO 
tne best foam. 1 mo r o ve mie n t s and t n e s e results are c t m.c a r a b 1 e 
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14 

AITITBX 1 PBCTi:: 3XTRACTIC1; FROM HOPS 

3 MajLunaiaing for 2 aours ac SCC under cons cane agicanion. 

4 Filcsnng ovsr onssss c-^oCw. 

5 Mixing cna supemacant: vicin alcohol 96% ;i:Zl vichout: 
nsiiora— izing . 

6 "iloering ovsr oIisgss clocii. 

r» as mno 3u.o orsoip-^oac^ ^.x ^^^^^ cL — ^ohO-*- . 

'Vasiiing 3u.o prscipitiaLis j-x witin 96% alcoho^ wioh 
moerrr.eciiaoa fine -grinding virh one uJ^oraourrax ; . 
3 Filtering over cheese cloch. 

2 DETERMINATION OF THE FOAM INFLUENCS OF 
PECTINS 

1 ::ried oectins were cr'ashed and dissolved m 5 ral wacer 



under heaoincr before being added zz beer i: 



concenorations : 3 mg/bocile .approx. ^ g/hl. , 15 mg. beetle 

2 5 approx. 5 g/'hl' , 3 0 :ng. bottle approx . ^3 g hi . For this 

purpose, the pectin fractions were assumed to be 100 % 

oaseo on tne actua— purify tne pectin iractions. 
Z Tne oott-^es were snaxen ::3 rprr. , icr 3 ncurs -^utcn nop^a^ 

3 0 or 5 0 nours vGermaui nops^ . 

3 --'ea sur eir.ent c^ tne rcarr^ stahi^iti/ wicn tne ^^loerTi rtewcrr. 
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ANy:EX 3 RESULTS ZF FCA>' .fTABTLr'r'Y AFTER AS2:T:s^>^ 3r 

?ECTr::s to beer :PECT:^:s isslatet from ettch hcfs; - 

3 ci ci ti I- c n o ci s s — n 1 C 0 % c i ^ ' * 





Content 


Actual 


Foam 


Test minus 




added 


content AUA 


staDiiity 


control 




ni) 


9' ni) 


( sec) 














^ w W L 1 1 ■ 


1 




273 


1 6 


29-9-93 


5 


5 


275 


1 9 


control 257 sec 


1 0 


1 0 


287 


30 


T 2-1 0-93 


1 


T 


273 


7 




5 


5 


285 


1 8 


1 


r Vn- 


1 0 


296 


2q 


28-1 0-93 


1 


1 


288 


8 




5 


5 


3 ' 3 


3 7 




1 0 


1 0 


320 


44 


Oine A 




0 8 


265 


8 


29-9-93 


5 


4 


281 


24 


mntrot 2^7 <iPC 


1 0 


9 


285 


28 


28-1 0-93 


1 


0.8 


275 


-1 


rnntrnl 27fi ^ec 

^ 111! W i ^ / W ^ W W 


5 


4 


308 


32 




1 0 


B 


3 1 6 


40 


bine B 


1 


0.7 


298 


22 


26-1 0-93 


5 


3.5 


31 0 


34 




1 0 




320 


44 


dine C 


1 


0.7 


276 


9 


j 12-1 0-93 


5 


3.5 


305 f 


38 




1 0 




318 t 


5 1 




T 


0 7 


283 1 


7 




5 


3 5 


? 2 R 1 

C. D 


52 




1 0 


7 


1 


t 


cones A 




0.8 


265 i 


3 


1 29-9-93 


5 


4 


284 I 


0 7 


1 centre: 257 sec 


' 0 


8 


234 




28-1 0-93 


1 


3 8 


2 6 5 




control 2"'6 sec 




4 


3 " 2 ' 


35 






3 


319 


43 


cones 3 


1 


0 7 


289 


^ 3 


1 25-1C-93 


5 


3 5 


290 


1 4 


1 


^ 0 


7 


293 : 


1 


I cones C 


i 


0.:^ 


238 ' 


-29 


1 ^2-:0-93 


5 


3 5 


' 92 1 


-"5 


control 257 sec 


1 0 




■ 80 ! 


-87 


1 2S-1C-93 




0 " 


24' 


-19 






1 5 


'-115 
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ANNEX 4 RESULTS CF STABIlirY .AFTER .Ai:c:T:2N 3F 

PECTir^S TC BEER (PECTINS ISOLATED FROM GERMAN HOPS) - 
addition based cn 1CC% puriry 





Experiment 

15-11-1993 


Content 
aodeo 


Actual 

content AUA 


Foam 
staoiiity 


Test minus 
control 






(g/hi) 


(g/hl) 


(sec) 


(sec) 




control water 


- 


- 


302 


- 




control water 


- 


- 


306 






commercial 
pectin 


1 


1 


323 


19 


1 5 




5 


5 


337 


33 






10 


1 0 


356 


52 




montol 


0-6 


0.6 


314 


1 0 






1 


1 


335 


31 






3 


3 


346 


42 


^ J 




5 


5 


367 


63 






6 


6 


368 


64 






10 


1 0 


381 


77 




oine 1 




0.66 


319 


1 5 






5 


3.3 


346 


42 


25 




10 


6.6 


354 


50 




Dine 2 


1 


0.75 


323 


1 9 






5 


3.75 


343 


39 






10 


7.5 


374 


69 




bine 4 


1 


1 0.64 


320 


1 6 


3 0 




5 


1 3.2 


336 


32 




10 


1 6.4 


468 


64 




cones 1 


1 


1 0.61 


325 


2 1 






5 


1 3.05 


351 


4 7 






10 


1 6.1 


365 


61 




cones 2 


! 0.65 


31 6 


1 2 






5 


i 3.25 


342 


38 






10 


\ 5-5 


366 


62 




cones 3 


1 


1 0,56 


319 


1 '4 — 






5 


i 2.8 


346 


! P — 






10 


5,6 


360 


1 5o 




cones 4 


1 


0,6 


313 


1 9 






5 


1 3 


1 34^ 


i P 






^0 


1 6 


359 


1 5=) 




waste 1 


1 


1 0,55 


320 


1 6 






5 


i 2,75 










1 0 


1 5,5 


1 345 


4 ' 




waste 2 




i 0,56 


320 


16 






1 5 


1 2.3 


1 339 


1 35 






1 10 


! 5-6 


i 351 


1 47 




waste 3 


1 


1 0.72 


i 309 


1 5 






5 


i 3.3 


334 


30 






10 


! 7.2 


360 


56 




waste 4 


1 1 


0.65 


1 314 


1 1 0 






5 


1 3.25 


1 343 


1 39 






^.0 


! 6.5 


! 352 


1 46 
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ACdTZCrT wF 








o x-u-i. * r nCT-i ^r-ru-IAII HCF3 / 




3-:.^.^^ 




. > i S 3. S ulIT S 






I 
1 

1 9- i ^ - i 993 


CoriTent 
added 


1 . 

j Hcruai 

I content AUA 

1 


1-oam 
staJDnity 
I sec) 


est minus i 
control 
tsec) 1 


jontroi water 


! 1 301 


- i 


1 oine 1 


5.2 


[ 1 


322 


21 


1 


31 


\ I 


348 


47 


1 


51 


1 1 0 


359 


58 


nine 4 


4 7 


1 1 


323 


22 


1 


23 


1 ^ 


341 


40 


1 


47 


1 10 


373 1 


72 ! 


' ^omoi ! 


1 8 


1 1 8 


311 


10 1 


j ; 


3 


! 3 


329 


29 ^ 




9 


1 9 


343 


42 1 




' 5 


1 5 1 


358 


57 1 


1 i 


1 8 


18 1 


369 1 


68 ! 


i 1 


30 


: 30 I 


378 1 


77 1 



25 



a::ite:< 5 purit"/ cp the ?ecti:: PRACTicrrs (aua ccirrEiJT) 

CEGREE CF ES'PEP.ZFI CATZCir 'CE) CF TKE CERT^IAIT HC? VARZETZ ES 



' Sample 

: 


AUA (mg) 


AUA (^o) 


DE (o^a) 


1 pectm 

1 ccmnnercial 


285 


95 


69 1 


' nine 1 


1 46 


66 


"6 ; 


oine 2 


227 


: 


70 1 


oine 4 


1 92 


54 


73 


:one - 


'83 


51 


69 


cone 2 


194 


5 5 


75 


cone 3 


1 64 


56 


72 i 


i cone 4 


^ 81 


60 


68 1 


1 waste 1 


1 64 


55 


^5 1 


j .vas;e 2 


1 6^ 


56 


77 


I -vaste 3 


225 


^2 


^0 ! 


j .vaste 4 


1 95 


55 


7 7 1 
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3 - 1 MATERIAL 

Re s 1 aue s of the f 3 1 * cw ir.c n cp extracts were j sea : 
5 A Ithar.cl extract res:Lciues 
3 CO2 --'^tract residues 
C 20 2 extract residues 
D Hexane extract residues 

For comparison, the f cam- s t abi Ix zat ion experiments were 
ID also conaucted with c omjne r c i a 1 citrus pectin C £ 6^ \ ) , m c n t c ^. 
and oriorly purified pectin fractions from hop bines and nop 
cones ; £ xamp * e 2 ) 

For tne foam exoeriments reference oeer was usee. 

15 3.2 METHODS 

3.2.1) Pectin extraction 

The around residues were e.xtracted with water ^acidified 
to oH 2) to isolate pectin. The procedure fcllcwec is set 
20 forth m annex 1. 

3.2.2) Determination of the foam influence of pectin 

The curified pectin fractions were added zz oeer ^n crce 
to determine tne influence t .n e r e o f on the foam, s t a c 1 1 1 1 . Tne 
25 oroceoure is descrioed m annex 2. 

3 . 3 RESULTS 

From, different noc suop^^ers residues were octamea on at 
are left oeninc after the procuction zz hep extracts. From, 

32 these residues pectins were isolated. The yields are sncwn ^n 
Table 5. The yields of pectin from, these resiaues are 
c om«c a r a o - e with the yields f r s m f r e s n m.a t e r 1 a 1 (.cones ana 
bines ~ . Pesicues from. 222 extracts were sbtamed rrom. twc 
s uc c 1 1 e r s and reveal d 1 f f e r e n r c e c t 1 yields. However, t .n e 

2 5 extraction crocedure for the two supp.^ers is not tomp^ete-v 
known ana different nop varieties were used. Fxamp^^e 2 has 
shown tnat tne variety influences tne am.cunt cf pectin tnat 
can oe isolated. 
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ID 



Table 5 



-. ^ _3_^£_^, 



II : \ 1 

I! resiQues ennanox Rxnracr A 2 . j 



II residues cc:; extract 



\\ resiQues nexane exrracn 



Fig. 3 shows chs influence cf che residual cecums cr. -he 
foain 3::ai:ility cf pilsner heer m ccnrparison wirh "cmmercial 
cirrous pecrm. rr.ontcl and bine peer in .see Hl^ample 2] . In 
annex 3 zhe resulns are given in raJoles . Fcr dcsmg t:he pecrm 
fracrions 100% puriry was assumed. However, ihe AUA ccncent of 
the residual fractions will be lower {was not: decerrninGd) . For 
rhe oontcariscn with nontol, this should be taken mco account. 

The foam- stabilizing action of pectin from eth^nol and 
hexane e:<:tract residues is not S'obstantia^ . Beer to which 
these pectins were added e:-:hibits a foam stabilization that is 
'.'irtual^V e-oual to tr-3.t of centre 1 beer. A oositive effect can 



extracts. At an additicn zz i: g oectin.::^. toe fcair. 

ore'.'ieus e:-rteriment ::i'/e an increase zf 4^ see, ncwe'/er 
fractions . 
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AKNKX i to Zxairrpxe 3, PECTIN BXTRACTION FROM HOPS 

ac:Ld:Lfving wizh HCl to oH 2 . 

Maint:ain:-ng for 2 hours ac SC^C ^onder conscar.t agicacioa 
r:Llw9r:Lnq over cheese rloLh. Mixznq t:he sucerr.a ^ano vicn 
aicohoi 9 6% ;i:1.5) without aeucralJLZLaq . 
rilcering over cheese olorh, 

v;ash:Lnq out: preciprt:ate 3x -wirh 9G% alcohol. 
Fil tiering over cheese oloth. 
Dr-zmq ovem:i-ght. m Pecri d:i3n. 



^5 AiWEX 2 :co Example 3, DETSRillNATION OF THE FOAM 
INFLUENCE OF PECTINS 

1 Dried peccins were cr^ushed and dissolved m 5 ml water 
under heaning before being added to beer m the following 

20 concentrations: 15 mg/bottle (approx, 5 g/hl) and 

3 0 mg/bottle : approx. 10 g/hl; . For this purpose, the 
pectin fractions were assumed to be 100% pure. 

2 The bottles were shaken :5C rpm) at rocm tsmoerature for 
6 0 hours. 

35 3 Measurement of the foam, stability with the iriber^ m.eter. 



wo 96/04363 



PCT^/NL95/00266 



^5 



ANNBX 3 FOAM S 




F 3SBRS TO WHICH 


DIFFSREirr 




PBCTIN 


FRACTIONS 


WBR2 ADDED 






Z. C ^ T 


"T- - 








ll 1 


il , 

i) ooJTTdS 


.-JTlGUnc 


r oair. 


-ncreased 


1 

1 


1! 

II 

li 




s tiaJei 1 11' ^ 






i; 

M 




3 ec 


sec 


1 


II 

ll 








H 

1 


il 1 


li 

il Conrrol 




280 




i 


Centre 1 warer 




200 




u 
il 

II 


[i > •• - 1..:^ " ' " 




inn 


n 


1 
1 


It e:<rract: A 


10 


294 


0 




jl 






3 0 2 


2 




ll riiA k_ J- d TL O 


10 


3 27 








ll Res iGues CO-^ 


5 


300 


0 


1 
1 

j 


II a:<z-acz C 




326 


26 


1 


li 

'1 ' 


it Ooc - ^--.^r- '^*"e3.ncl 




2 9 6 




i 
1 


1 -crract: 2 


10 


298 






:i 1 

i i 


1 

1 ^ ^ ^ ^ 






' c; 


11 
II 

— ■■ — i 


ll 

1 








,1 

1 


;l 

1 , mrr. ^ r e i ^ 








il 

II 


II 

'1 -o. - 




-! =: c 




II 


■ 1 

il 








— ^1 

II 
(1 


11 

11 nine ^ 




_j ** ** 


** '-t 


il 

II 
'1 


II — 

II 




"> fl 


*: Q 


1 

1 
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G rr ^ ITci rr -r* 



:ere:in before, lurinc: zr af-=r zr:e cra^arac:.crL 



2. A rriet-hcci acccrlincr cc zla^'^^ -vrierair. ar. excracr cf one 
5 or n*iore 'dbcz.i.zis , cbuainsd frcm hops is used, 

3, A rriB'chcd ac:::ordiiic[ ~3 c-azir. 2, ■vrierein cr.e eictiraCw is 
obcamed from bines and/ or cones of nhe hop plane. 

. A method accord:Lng co zl^nv.s ^-3, wherein ohe beverage is 
beer . 

,0 5. A method acoordiing "o olaxiri 4, whereiLn oect:i.n5 are added 
during the preparati:.on process as from 3C minutes before ohe 
end of the wort bcil:-ng, m such a majmer that no significant 
parr of the foam- stabilizing action is lost through bcilxng. 

6 , A method according to olaxm 3 , wherein pectins are addded 
.5 before the bright beer filtration. 

7. A method according to any one of claims 4-6, wherein 
between 3.5 and 30 g pectin per hectoliter beer is added. 
3 . A method according to claim , wherein approximately 
3-:.0 g pectin per hectoliter beer is added. 

:3 9. A beverage with a stabilized foam, head, obtainable with a 
method according tc any one of the preceding olaur.s. 
10. A beer with a stabilized foami nead, obtainable with a 
m.ethod according to any one of claimis 

11.. A beer obtained acccrdina tc any cne tf rlaim.s 1-3. 
12 ^1. The use of hop pectins as fcam. stabilizer for foam heads 
cf be'/e rages. 

13. A miethod for extracting pectins frcm. hops, wherein hop 
olants cr parts thereof are 3'ub:ected tc an e:<:traction m an 
aou.eous so-ution a ^empe^^^^^rs -z ^ ^ _ cll^-^ ^ 
-) 1-2 5 . 
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